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CLAIMS 

1 . Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials comprising an autoclave (1) with pressure and temperature control, inside 
which are placed the cellulosic materials to be treated, with a number of physical and chemical 
processes ensuing which cause physical and chemical changes in the substrate of said cellulosic 
materials; a solvent bottle (2) connected to autoclave (1); a loading cell (13) on which is placed 
solvent bottle (2) and which is used to program the amount of solvent for each process; a 
dosification tank (8) for concentrated reagent to introduce the correct amount of reagent 
depending on the weight of the material to be treated, characterised in that it is provided with a 
tank (3) for gravity collection of the residual solution arriving from autoclave (1) for its 
subsequent recovery. 

2. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 1 , characterised in that the residual solution collection 
tank (3) has a refrigeration system (14) used during emptying of autoclave (1). 

3. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 1, characterised in that the connection between autoclave 
(1) and the residual solution collection tank (3) can be opened and closed by a manual or 
automatic valve (NV5, VM6). 

4. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that the residual solution 
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collection tank (3) has a heating system (14) for heating it which is used to distil the solvent 
contained in the residual solution. 

5. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfection of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that the solvent bottle (2) has 
an external refrigeration system. 

6. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 5, characterised in that el refrigeration system comprises 
a hermetic compressor (C), a condenser and a refrigerating jacket which envelops the top part of 
solvent bottle (2). 

7. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that the solvent bottle (2) has a 
heating system (10). 

8. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 4, characterised in that it has a heat exchanger (6) which 
optimises the refrigeration de the solvent bottle (2) and uses the heat generated to heat the 
residual solution collection tank (3). 

9. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that the residual solution 
collection tank has an inlet for a cleaning fluid, specifically anhydrous n-propanol, or air. 



NY02:35R537.1 



37 



A3^^^PCT-USA 069277.0106 



PCT/ES00/00188 
PATENT 

10. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 9, characterised in that the residual solution collection 
tank (3) has an evacuation valve (VM7) for the suspension formed after the distillation process. 

1 1. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a vacuum pump (B) 
connected to autoclave (1). 

12. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a loading cell (1 1) 
on which is placed the dosification tank (8) of concentrated reagent. 

13. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a programmable 
robot for controlling the processes of the unit automatically. 

14. Device for mass deacidif.cation, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 13, characterised in that it has a touch screen from which 
the type and stages of the process may be selected according to the amount of material to be 

treated. 

15. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 14, characterised in that it has a series of pneumatic 
valves controlled by the robot and activated by the touch screen connected to the robot. 
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16. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 14, characterised in that it has a set of electro-valves 
which open or close passage in several stages of the process. 

17. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and dis.nfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a series of manual 
valves related to maintenance, replacing liquids or inlet of reagents and solvent. 

18. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a recharging bottle 
(12) connected to the system for recharging solvent bottle (2) according to the losses caused 
during the process. 

19. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that autoclave (1) has a lid 
with a hermetic seal, a pressure gauge, a safety valve, temperature control thermocouple inside 
autoclave (1), a pressure and vacuum measurement system, an external temperature control 
gauge and heating bands on the outside wall of autoclave (1). 

20. Device for mass deacidification. elimination of free ac.dity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has as safety measures 
a safety valve in the upper section of the solvent bottle (2) and a safety valve in the upper part of 

residual solution collection tank (3). 
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21 . Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfection of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that it has a filter indicating 
humidity absorption in the connection duct of solvent bottle (2) to the rest of the system. 

22. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 6, characterised in that it has a de-icing system to 
eliminate frost on the jacket covering solvent bottle (2) which forms during the distillation 
process, comprising a fan (V) driven by a motor (M) and a heating resistance (R). 

23. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 22, characterised in that it has a valve in said jacket for 
automatic outlet of condensates. 

24. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as in any of the above claims, characterised in that the dosification tank (8) 
of concentrated reagent is connected to autoclave (1) so that the correct amount of concentrated 
reagent passes directly to autoclave (1) where the final desired concentration will be later 
obtained by direct conduction of solvent from the solvent bottle (2) to the inner chamber of 
autoclave (1). 

25. Device for mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation of 
cellulosic materials as claimed in claim 24, characterised in that autoclave (1) has an inlet for 
solvent and concentrated reagent which is alternately connected to dosification tank (8) of 
concentrated reagent or to the pure solvent bottle (2). 
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26. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials with the equipment of previous claims, characterised by the following 
stages: 

- drying or dehydration of the cellulosic material in the autoclave chamber; 

- dosification of an active deacidifying product; 

- impregnation of the cellulosic material by contact with a solution del active 
deacidifying product in the autoclave chamber; 

- emptying by gravity pouring of the residual solution from the autoclave to the residual 

solution tank; and 

- solvent recovery by distillation of the residual solution with transfer of the distilled 
solvent from the residual solution tank to the solvent bottle. 

27. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 26, characterised in that transfer of the residual 
solution from the autoclave to the residual solution tank takes place not only under gravity but 
also by cooling of the residual solution tank. 

28. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 or 27, characterised in that the drying of the cellulosic 
material is performed by intermittent hot air inlet and vacuum cycles. 

29. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 28, characterised in that after inlet of air the air is 
heated for the required time to reach a given temperature, maximum 50°C, with the pressure in 
the autoclave increasing due to the temperature increase. 

41 
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30. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 28, characterised in that the vacuum cycle takes place 
by means of a vacuum pump and a pressure gauge until a vacuum of 30 to 40 millibars is 
obtained. 

31. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 28, characterised in that the number of vacuum and air 
inlet cycles is a function of the mass of cellulosic material. 

32. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claims 28 to 31, characterised in that for an autoclave with a 
capacity of about 80 litres, preferably between 10 and 50 vacuum and hot air inlet cycles are 
performed for about 8 minutes to dry a mass of 20 to 60 kg of cellulosic material. 

33. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claims 26 to 32, characterised in that the humidity of the 
cellulosic material after drying is between 2 and 2.5%. 

34. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claims 26 to 32, characterised in that the last cycle in the 

. of drying cycles is a vacuum cycle which leaves the autoclave in a vacuum state, used to 



series « 



force entry of reagents during the dosification stage. 

35. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claims 26 to 34, characterised in that the dosification stage 
comprises a stage for entry of the concentrated reagent in a set amount from the dosification tank 
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(8) to the bottom of the autoclave by action of a vacuum generated in the autoclave in the last 
drying cycle, so that the concentrated reagent does not touch the cellulosic material, and a stage 
of dilution of the concentrated reagent to a given concentration. 

36. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 35, characterised in that the reagent used is magnesium 
di-n-propylate carbonate diluted in HFC 227 and a small amount of n-propanol. 

37. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 36, characterised in that the concentration of reagent in 
the dosification tank (8) is preferably 50-70% by weight of pure reagent. 

38. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 35 to 37, characterised in that the reagent dilution stage 
consists of passing a certain amount of solvent from solvent bottle (2) to the autoclave. 

39. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 38, characterised in that transfer of solvent from 
solvent bottle (2) to the autoclave is achieved with the aid of heating said bottle by means of a 
heating system (10). 

40. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 35 to 39, characterised in that the amounts of concentrated 
reagent and of solvent added to the autoclave are determined depending on the final reagent 
concentration desired and are automatically dosed by corresponding loading cells on which are 
placed the tanks of concentrated reagent and of solvent. 
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41. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 35 to 40, characterised in that the concentration by weight of 
pure reagent after dosiflcation is between 2.0% and 4.5% depending on the pH of the cellulosic 
material to be treated. 



42. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 41, characterised in that the impregnation stage begins 
after the necessary reagents are added to the autoclave, and lasts up to 3 hours depending on the 
weight of the cellulosic material. 

43. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 42, characterised in that the emptying stage takes place 
after the end of the impregnation stage and in that after transfer of the residual solution to its tank 
the cellulosic material is removed from the autoclave chamber. 

44. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 43, characterised in that emptying of the autoclave is 
further aided by heating it. 

45. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 44, characterised in that recovery of the solvent takes 
place by distillation of the residual solution emptied from the autoclave in the emptying stage. 
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46. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 45, characterised in that said distillation takes place by 
heating the residual solution tank and passing the vapours to solvent bottle (2), refrigerating said 
bottle in order to recover the solvent. 

47. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 46, characterised in that the distillation process takes 
place simultaneously to the dry ing process of a new batch of cellulosic material. 

48. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 47, characterised by a cleaning stage of the residual 
solution collection tank which consists of adding a cleaning product, specifically n-propanol, and 
gurgling by entering air in said tank forming a suspension which may be extracted by opening a 
discharge valve of the tank. 

49. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 48, characterised in that after a number of processes the 
weight loss of the solvent tank is checked and it is recharged if required using an external pump 
connected to said tank in the places provided for this purpose. 

50. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 49, characterised in that by means of an additional 
process it is possible to disinfest the cellulosic material. 
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51. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 50, characterised in that the disinfestation stage takes 
place simultaneously to the drying or impregnation stages. 

52. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 51, characterised in that the disinfestation stage consists 
of creating a vacuum in the autoclave and entering nitrogen, carbon dioxide or HFC 227 and 
leaving it for sufficient time to eliminate insects and larvae due to lack of oxygen. 

53. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 52, characterised in that disinfestation lasts between 4 
and 6 hours and pressurised gases at up to 2 bars are employed. 

54. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 53, characterised in that there is a results control stage at 
the end of the process. 

55. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as claimed in claim 53 characterised in that the results control consists of 
determining the magnesium distribution in the treated material before and after treatment by 
means of a scanning electron microscope (SEM), and by identification and quantitative 
determination by scanning with an electronic microprobe and determination of the pH with a 
plane electrode in several parts of the pages selected by random sampling. 
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56. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 54 or 55, characterised in that transverse cuts are made in the 
cellulosic material in order to observe the distribution of magnesium particles along the incision. 

57. Procedure for the mass deacidification, elimination of free acidity and disinfestation 
of cellulosic materials as in claims 26 to 56, characterised in that the process is controlled 
automatically by a robot. 

58. Procedure for drying using the equipment of claims 1 to 25, characterised in that 
drying of the cellulosic material occurs with intermittent cycles of vacuum and hot air inlet. 

59. Procedure for drying as claimed in claim 58, characterised in that after the air intake 
said air is heated for the time required to reach a certain temperature of maximum 50°C, with the 
pressure inside the autoclave increasing due to the increase in temperature. 

60. Procedure for drying as claimed in claim 58, characterised in that the vacuum cycle is 
obtained using a vacuum pump and a pressure gauge until a vacuum of 30 to 40 millibars is 
reached. 

6L Procedure for drying as claimed in claim 58, characterised in that the number of 
vacuum and air intake cycles depends on the mass of the cellulosic material. 

62. Use of the procedure and device of the above claims in for treating books or any other 
materials printed on paper. 
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5. □ This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been 

considered to go beyond the disclosure as filed (Rule 70.2(c)): 

(Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this 
report.) 

6. Additional observations, if necessary: 

V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
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Novelty (N) 
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Claims 


1-36,38,40-61 




No: 


Claims 


37,39,62 


Inventive step (IS) 


Yes: 


Claims 






No: 


Claims 


1-36,38,40-61 


Industrial applicability (IA) 
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VII. Certain defects in the international application 

The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 
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A. Re Item VIII and V (Certain observations on the international application; and 
reasoned statement under Rule 66.2(a)(ii) with regard to novelty, inventive step or 
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement) 

A.1 Clarity and conciseness 

i) It seems that an essential feature is missing in claim 37 (Art. 6 PCT). According to 
the description and claim 1 (which refers to claim 37) the distillation of the 
recovered solvent is essential to the claimed subject-matter (cf. the PCT 
Guidelines, III-4.3). In order to proceed to such a distillation step, however, it is 
necessary that the residual solution collection tank comprise a heating system. 
This feature only appears in claim 40. 

ii) The present set of claims does not fulfil the requirement of conciseness set forth 
in Art. 6 PCT. An excess number of claims should be avoided. In particular, 
features of ordinary design procedure such as valves and the like should not 
constitute the subject of a dependent claim. 

A.2 Novelty 

i) The expression "a tank for gravity collection" in claim 37 is interpreted as "a tank 
suitable for gravity collection". Since any tank is suitable for gravity collection 
when it is placed at a lower level than the autoclave, and taking into account the 
above mentioned clarity objections, claim 37 can be read onto the document WO- 
A-91 04800 (D1). In particular, reference is made to p. 8, li. 27-31 , of the cited 
document. Also, claim 39 can be read onto that document. Consequently, the 
claimed subject-matter does not comply with Art. 33(2) PCT. 

iii) The use of the known device of claim 37 according to claim 62 is not novel in view 
of document D1 (Art. 33(2) PCT). 

A. 3 Inventive step 

i) Taking into account the above mentioned clarity objections, the essential feature 
missing in claim 37 can be found in claim 40. The problem solved by the subject- 
matter of claim 4 is considered to be an alternative to the solution of the closest 
prior art, i.e. D1 , where the recovery of the solvent for further use is being done by 
filtration (cf. filter 90). Such alternative, however, is an operation being one of the 
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known basic techniques the skilled person can choose from. Consequently, the 
subject matter of claim 40 is not inventive (Art. 33(3) PCT). Also, the subject- 
matter of claim 38 does not seem to comprise an inventive step (Art. 33(3) PCT). 

ii) The subject-matter of independent process claim 1 does not involve an inventive 
step for the same reasons as mentioned above [at A.3.i)] (Art. 33(3) PCT). 

iii) The subject-matter of all remaining claims seem to contain only features of 
ordinary design procedure and seem therefore not to involve any inventive step. 
Moreover, is not apparent what technical problem is solved by the subject-matter 
of said claims (Article 33 (3) PCT). 

A. 4 Industrial Applicability 

The possibilities of industrial application arise from throughout the description [Art. 

33(1 )(3)]. 

B. Re Item VII (Certain defects in the international application) 

The drawings do not comply with Art. 6 PCT since they contain terms in Spanish 
language. Also, there are many reference signs (e.g. "5022" etc.) in the drawings 
which cannot be found in the description [Rule 11.1 3(i)]. 

C. Further remarks 

When filing a new set of claims in any regional phase the Applicant should 
indicate in the accompanying letter the difference of the subject-matter of the new 
claims vis-a-vis the state of the art (i.e. D1) and the significance thereof. 
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(57) Abstract: The device is formed by an autoclave (1), a solvent receptacle or deposit (2), a collecting tank (3) to collect by gravity 
and cool the residual solvent coming from the autoclave (1) for further recycling, a tank for dosing a concentrated reactant (4) that is 
dosed according to the weight of the cellulosic material to be treated, a receptacle (5) that can be connected to the system by means 
of fast connecting elements to recharge the deposit (2), a compressor unit (C), a cooling system (R) and a vacuum receptacle (8). 
The above-mentioned array is controlled by an automaton assisted by a screen, from which the steps and type of process are selected 
depending on the amount of cellulosic material to be treated. Said device forms a transportable assembly and is to a certain extent 
portable . 
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(57) Resumen: EI equipo esta formado por un autoclave (1), una bombona o deposito de disolvente (2), un deposito (3) de reco- 
gida por gravedad y enfriamiento de la disoluci6n residual procedente del autoclave ( 1 ), para su posterior recuperaci6n, un deposito 
dosificador de reactivo concentrado (4), dosificado en funci6n del peso de material celuldsico a tratar, una bombona (5) acoplable 
mediante enchufes ripidos al sistema para recargar el deposito (2), un grupo compresor (C), un sistema de refrigeracion (R) y una 
bomba de vacfo (8). El conjunto descrito esta gobernado por un automata prograraable asistido por una pamalla desde la que se 
seleccionan los pasos del proceso y el tipo del mismo, segun la cantidad de maleriales celul6sicos a tratar, constituyendo un conjunto 
transportable y en cierta medida "portatil". 
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EQUIPO Y PROCEDIMIENTO PARA DESACIDIFICACION EN MAS A, 
ELIMINACION DE LA ACIDEZ LIBRE Y DESINFESTACION DE 
MATERIALES CELULOSICOS 

5 CAMPO DE LA INVENCION 

La presente invencion se refiere a un equipo y a un 
procedimiento para la desacidif icacion en masa de 
materiales celulosicos, con elimmacion paralela de la 

10 acidez libre y desinf estacion del material tratado, y ha 
side especialmente concebido para la preservacion y 
tratamiento de los libros, documentos, prensa, mapas , 
tejidos celulosicos y obras graficas sobre papel, con los 
que se consigue una maxima eficacia tanto desde el punto 

15 de vista de seguridad, como de calidad, asi como un 
ahorro energetico signi f icativo y un mayor grado de 
automatismo al incorporate un automata que gobierna el 
proceso y una pantalla que permite visualizar el 
desarrollo del mismo. 



archivos y bibliotecas con fondos documentales de cierta 
antiguedad, pref erentemente desde finales del siglo XVIII 
25 hasta 1960, concretamente en orden a la conservacion y 



lograr una permanencia y durabilidad adecuadas en * el 
t iempc . 

3 0 ANTECEDENTES DE LA INVENCION 



20 



El equipo y procedimiento de la invencion resultan 
especialmente idoneos para resolver la prcbiematica de los 



prese 



rvacion de los mismos, con el objetivo final de 
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Los problemas de los archivos y bibliotecas con 
fondos documentales antiguos se cencran actualmente en la 
conservacicn y preservacion de ios mismos, con el cbjetivo 
final ae lograr una permanencia y durabilidad adecuadas en 
5 el tiempo; estas condiciones no se cumplen en casi la 
totalidad de las bibliotecas y archivos, por lo que se 
precisan actuaciones mas expeditivas en la direccion de 
una restauracion adecuada. 

10 Dado que la mayor parte de los procedimientos de 

restauracion son manuales, esta resuita muy cara y lenta. 
El coste de restauracion de libros y documentos 
deteriorados resuita prohibitive, a no ser que se trate de 
incunables o ejemplares muy escasos y de valor 

15 incalculable desde el punto de vista documental, estetico 
o historico. 

Uno de los problemas mas acuciantes que se plantean 
en la conservacion del papel de los libros y otros 

20 materiaies celulosicos (tejidos, documentos, periodicos, 
etc.) es la acidez del papel, fenomeno debido a la propia 
naturaleza del papel que ha sido obtenido a partir de 
fibras celuiosicas procedentes de la madera con aditivos 
como el aiumbre y la colofonia, y a factores externos, 

25 tales como: calor, contaminantes acidos, ozono, humedad 
eievada y temperaturas excesivas. La acidez es una de las 
causas de la destruccion del papel. Por ello, desde hace 
una decada, se recomienda invest igar en el desarrollo de 
tratamientcs de desacidif icacion en masa para salvar los 

30 grandes fondos documentales, en grave riesgc de 
destruccion por el problema del papel acido procedente 
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fundamentalmente de los siglos XVIII (finales) , XIX y XX. 



Los diferentes sistemas de desacidif icacion en masa 
ensayados, coinciden en el objetivo de abaratar costes en 
5 la restauracion con resultados distmtos a los que se 
cbtienen por procedimientos manuales . El coste por hora de 
trabajo de un restaurador se situa entre 1.800 y 2.000 
Pta. en Espana, en centros de restauracion oficiales, 
empleando los sistemas convencionales , con los que un 

10 libro de 500 paginas exige un tiempo aprcximado de 70 
horas , mas 15 horas para el cosido y encuaderr.acion. Por 
lo tantc, un restaurador - encuadernador , que trabaje 1.750 
horas al ano aprovechando tiempos muertos para 
encuadernar, podra restaurar unos 2 0 libros/ano (entre 

15 175. OOo y 158.000 Pta. /libro). Estos datos hacen 
prohibitive una politica global de restauracion. 

Se han desarrollado algunos procesos de desaci- 
dificacion en masa, pero se puede afirmar que ninguna de 

20 las tecnolcgias ofertadas cumple al 100% con todos los 
criterios de calidad recomendados , tales como la 
preseleccion del material a restaurar, presecado, duracion 
del cratamiento , efecto sobre las tmtas, colores, 
cubiertas, neutralizacion de la acidez del papei, pH 

25 final, reserva alcalina, riesgos para la salud de los 
operadores y lectores, impacto ambiental , coste del equipo 
y coste del tratamiento . 

El estado actual de la tecmca se describe, entre 
30 otros documentos, en la solicitud de patente PCT WO 
^0/03465, de Lithium Corporation cf America, que describe 
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un metodo de tratamiento en masa de material celuiosico 
que comprende la desacidif icacion del papel, que consiste 
en poner el papel en contacto con soluciones en 
hidrocarburos o haloclorocarburos de ciertos metoxi y 
butoxi polietiienglicoles de magnesio, que han sido 
tratadcs con dioxido de carbono para proporcionar 
solucicnes de baja viscosidad y mas estables frente a la 
humedad . 



10 En el articulo del Dr. Robert S. Wedmger, 

Restauracor, Vol. 12, pp 1-17 (1991), se describe una 
tecnologia de desacidif icacion en masa que consiste en 
desarrcliar una serie de compuestos para desacidif icacion 
y f orcalecimiento del papel de forma simultanea. El 

15 compuesto especifico utilizado es el butoxitriglicolato de 
magnesio carbonatado (MG-3) , que neutraliza los 
ccmponentes acidos del papel. Sste proceso ha sido 
abandonado en 1997 debido, entre otras causas, a la lenta 
difusion del reactivo y a las mteracciones que se 

20 producer, entre los glicoles y la celulosa (R. Area!, J.M. 
Gibert y J.M. Daga, The Effect of Aqueous Solutions of 
Alkoxypolyethylene glycols on the Mechanical Properties of 
Paper; comun icacion en el Inter in.g Meeting of the ICOM-CC 
Working Groups 20-22 April 1998. Graphic Documents. 

2 5 Stugard. Ludwisgsburg , Alemania; y R. Areal , J.M. Gibert 
y J.M. Daga, The Effect of Aqueous Solutions of 
Alkoxypolyethylene glycols on the Mechanical Properties' of 
Paper, en la revista Restaurator, 19, 187-211, (1998). 
Estos reactivos no tienen relacion con la mvencion que se 

3C describira a cont muacion , han sido ensayados en el 
iaboratorio de los mventores y se ha demoscrado que se 
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produce un aumento de volumen de la celulosa por 
eliminacion de puentes de hidrogeno en el material 
celulosico y un hinchamienco de las ho]as de papel, con un 
aumento del grosor por medida con un micrometre. La 
5 resistencia a la traccion dismmuye con el enve j ecimiento 
aceierado del papel, por lo que los resuitados obtenidos 
con el empleo de esos reactivos son poco fiables. 

En el articulo de Peter Schwerdt , en Sauvegarde et 
10 Conservation, Actes des Journees Internationales d' Etudes 
de 1 * ARSAC , Paris 30 Septiembre-4 Octubre 1991, pp 213- 
216, se describe un sistema de desacidif icacion en masa 
para la Deutsche Bibliothek de Leipzig, que comprende las 
siguientes fases de tratamiento para libros y papeles 
15 acidos: presecado, desacidif icacion, secado. 

La solicitud de patente PCT WO 91/04800 {FMC 
Corporation) y la patente US 5.282.320 (Wedinggwe y col.) 
des cr: ben una maquina cuyas dimensiones mdican que es un 
20 sistema mamovible tipo fabrics de restauracion de libros, 
sin metodos de dosificacion eficaces y dobles autoclaves 
de tratamiento. 

En la patente US n° 5.120.500 (Instituto Batelle) se 
25 describe un proceso para la desacidi f icacion en masa no 
contammante de libros y otros productcs de papel e 
impresos, de dimensiones seme] antes a la disenada por FMC 
en reiacion a su tatnario, siendo, por tanto, una fabrica de 
restauracion compuesta por los procesos de presecado de 
30 estos productos mediante radiaciones de aita frecuencia al 
vacio, tratamiento con soluciones para la 
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desacidif icacion, y elimination posterior de los 
disolventes utilizados tambien mediante secado al vacio 
con radiaciones de alta frecuencia. Este ultimo tipo de 
presecado y el secado final nan sido sustituidos por los 
5 metodos convencionales utilizando calor y vacio, debido a 
las alteraciones que presentaban la accion de las 
microondas sobre las hojas de los libros, debido a la 
movilidad de las particulas metalicas existentes adheridas 
a la superficie de las hojas. Emplea como disolvente 
10 hexametil-disiloxano y un aducto formado por etoxido de 
magnesio y etoxido de titanic corao agentes 
desacidif icantes . No mdican el tiempo de presecado. El 
sistema globalmente no esta relacionado con nuestra 
invencion. 

15 

En la patente GB 1.582.265 {Batelle Ingenieurtechnik) 
se describe un procedimiento por el cual el papel 
enve^ecido, danado y fragil es tratado con una solucion 
conteniendo isocianato c con vapor de isocianato empleando 
20 pref erentemente el isocianato con dos o mas grupos 
isocianato. Este sistema no esta relacionado con nuestra 
invencion . 



En la publicacion de James Stroud, The Paper 
25 Conservator, Vol 18, 57-70, (1994), se detalla un proceso 
de desacidificacion con diet il zinc (DEZ) que requiere un 
tratamiento de 5 etapas : deshidratacion , impregnacicrh, 
estabilizacion, rehidratacion y post - tratamiento a 1 atm. 
Los dos primeros pasos tienen lugar en una camara al 
30 vacio; el tratamiento posterior tiene lugar a presion 
atmosf erica; y codo el proceso puede durar hasta 5 dias. 
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En la actual idad ei proyecto del DEZ no esta en servicio 
y aunque se trabaja en buscarle soluciones a los problemas 
que presenta, los encargados del proyecto mdican que no 
estara en f uncionamiento hasta el aho 2003. 



En el libro BOOK PRESERVATION TECHNOLOGIES, U.S. 
Congress, Office of Technology Assessment . Washington, DC; 
U.S. Government Printing Office, Mayo 1988; se describen 
distintos problemas y soluciones relacionados con el tema 
10 que nos ocupa . 



Otro proceso con ciertas garantias es el Bookkeeper 
de la firma Preservation Technologies, Inc., que emplea 
oxido de magnesio de tamano de particula comprendido entre 

15 o,2 y 0,9 micrones y un surfactante que actua como 
dispersante del oxido de magnesio en el disolvente y 
utiliza como disolvente perf luoroheptano . El proceso 
consiste en un pretratamiento, impregnacion y 
postratamiento. Este ultimo procedimiento es, sin duda, 

20 uno de los mas prometedores en ia actualidad debido a las 
sucesivas evaluaciones y revisiones efectuadas sobre el 
mismo; las experiencias de los inventores demuestran que 
dicho proceso, al emplear una microdispersion de oxido de 
magnesio cuya penetracion transversal en el papel depende 

25 del numero de mallas del oxido de magnesio, las particulas 
ae oxido en papeles satinados quedan en la superficie del 
papel con escasa penetracion hacia el interior, tal ctfmo 
se indica en los eiemplos de aplicacion del metodo que 
proponen los inventores en la solicitud de patente PCT WO 

30 00/08250. La preparacion del oxido de magnesio y su 
apiicacicn se describen en la patente US n = 4.522.843. 
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El proceso pionero es el canadiense Wei T'o, que da 
buenos resultados de pH, pero no asi en cuanto a la 
homogeneidad de la reserva alcalina, que debido a la baja 
solubilidad de los reactivos en metanol, producen efectos 
laterales sobre las tmtas; la reserva alcalina remanente 
en el papel despues del proceso es relaavamente baja con 
lo que es necesario al cabo de un cierto tiempo, por lo 
general cortc, volver a desacidif icar . 

El proceso Sable es una variante del proceso Wei T'o; 
los inconveniences de este proceso son que se corren las 
tineas de impresion y ademas se deposita polvo bianco 
sobre las cubiertas . La reserva alcalina total y su 
distribucion no es sat isf actoria . 



15 



Entre los antecedentes del estado de la tecnica 
figura tambien la patente espahola n° ES 2.125.792, a 
nombre del solicitante, relativa a un equipo y a un 
procedimiento para la desacidif icacion, desinf estacion y 

20 desinf eccion en masa de documentos y Iibros, donde se 
utiliza una disolucion de un reactivo y un disoivente 
adecuado HFC Rl34a; los reactivos son carbonatos de metoxi 
y butoxi polietilenglicolatos de magnesia, reactivos estos 
ultimos que son muy parecidos a los de la compania Lithium 

25 Corporation of America, pero como se ha visto que no daban 
los resultados apetecibles fueron abandonados con 
pcsterioridad en su aplicacion en el equipo patentado* y 
suhstituidos por otros productos. La solicitud de patente 
espanola P9700964, a nombre de los solicitante, es una 

30 modificacion de la patente espanola ES 2.125.792. 
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El procedimiento anterior presenta dificultades en la 
fase de impregnacion debido a que el tiempc de 
impregnacion es de 3 horas , pero como el proceso de 
destilacion del disolvente se efectua en el mismo 
autoclave, se produce, mientras dura la destilacion, un 
aumento del tiempo del orden de 4-6 horas segun la 
cancidad de disolvente; este defecto no se puede corregir 
en ese procedimiento. 

COMPENDIO DE LA INVENCION 

El objetivo de la invencion es proporcionar un 
proceso de desacidif icacion en masa, eliminacion de la 
acidez libre y desinf estacion , que respene los factores 
medioambientales, es decir, que funcione en circuito 
cerrado con react ivos y disoiventes no contaminantes , que 
cumplan con el Protocolo de Montreal y con el mayor numero 
de condiciones de una adecuada desacidif icacion en masa. 

Para conseguir este objetivo el equipc que se 
preccmza comprer.de un autoclave destmado a recibir los 
materiales celulosicos a tratar, un deposito de disolvente 
situado sobre una celula de carga que permite programar la 
cantidad de disolvente en cada proceso particular, un 
depositc dosificador de reactivo concentrado para 
mtroducir la cantidad adecuada de reactivo segun el peso 
del material celulosico a tratar, y un deposino "de 
recogida por gravedad de la disolucion residual procedente 
del autoclave para su recuperacion posterior. 

Asimismo, el procedimiento proporcionado por esta 
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invencion incluye el empleo de dicho equipo y ccmprende el 
secado c deshidratacicn del material celulosicc en la 
camara del autoclave, la dosif icacion de un producto 
desacidificante active, la impregnacion del material 
celulosico per contacto con una disolucion del producto 
desacidificante activo en la camara del autoclave, el 
vaciado mediante trasvase por gravedad de la disolucion 
residual desde el autoclave al depositc de disolucion 
residual, y la recuperacion de disolvente per destilacion 
de la disolucion residual con transf erencia del disolvente 
aestilado desde el deposito de disolucion residual a la 
bombona de disolvente. 

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS 

La Figura 1 es una vista en alzado frontal, en alzado 
lateral y en planta superior de una maquma que contiene 
un equipo objeto de esta invencion. 

La Figura 2 muestra una reaiizacicn particular de un 
equipo propcrcionado por esta invencicr. con sus 
component es . 

La Figura 3 muestra una reaiizacicn particular de un 
equipo proporcionado por esta invencion con sus 
componentes ident if icados mediante las normas DIN e ISO de 
los componentes (filtros, elect rcvaivulas , etc.). 

La Figura 4 muestra una reaiizacion particular de un 
equipo proporcionado por esta invencion con sus 
componentes, similar al de la Figura 2, pero baio ctra 
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reaiizacion diferente. 



La Figura 5 muestra el diagrama de flujc de los 
ncics de vacio/entrada de aire. 



La Figura 6 muestra el diagrama de flujo de los 
ciclcs de ia entrada de react ivo concentrado. 



La Figura 7 muestra el diagrama de fiujc de la 
iilucicn del react: ivo con el disDivente. 



La Figura S muestra el diagrama de flujc de la 
reccaida de ia disolucion sobrante. 



La Figura 9 muestra el diagrama de flujo de la 
destiiacion de los disolventes del decosito (3) . 



La Figura 10 muestra el diagrama de flujo de la 
recarga cuando hay perdidas de disoivente de la bombona 

■2) . 



DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION 



- • -cruipo 

En un primer aspecto, la mvencion proporciona un 
equipo para aesacidif icacion en masa, elimmacion de la 
acidez iibre y desinf estacion en materiales celulosicOs , 
en = del ante equipo de la mvencicn, que comprende un 
autoclave (1; con control de presicn y temperatura en cuyo 
interior se introduces los materiales ceiulosicos a 
rratar, sucediendose una serie de crocesos quimicos y 
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fisicos que producen cambios quimicos y fisicos en el 
subscra:o de dichcs materiales celuiosiccs; una bombona de 
disolvente (2) ccnectada ai autoclave (1); una celula de 
carga -IS) sobre la que se situa la bombona de disolvente 
<2) oue sirve para programar la cantidad de disolvente 
en cada proceso; un deposito aosificador !3) de reactivo 
concent i-ado para introducir la cantidad adecuada de 
reactivo segun el peso del material a tratar, 
caracterizado per poseer un deposito (3) de recogida por 
aravecad de la disolucicn residual procedente del 
autoclave (1) oar a su recuperation posterior. 



En una reaiizacicn particular, el autoclave (1) esta 
constiruido por un cuerpo, por ejemplo, ciiindrico, y una 

15 tapa con junta de estanqueidad , un sensor de presion, una 
valvula de seguridad, un termopar de control de 
temperatura en el interior del autoclave (1; , un sistema 
de medida de presion y de vacio, un sensor externo de 
control de t eir.Deratura y bandas caiefactoras en el 

20 exterior de la pared del autoclave ii; - 

la bombona de disolvente ''2; contiene el disolvente 
y posee un sistema de ref rigeracion exterior, que, en una 
reaiizacicn particular, consiste en un grupo refrigerador 

25 formado por un compresor hermetico (C) , un condensador y 
una camisa ref rigeradora que envuelve la parte superior de 
la bombona de disolvente (2). En este caso, el equipo -de 
la mvencidn cuede mcluir un sistema de desescarchado 
oara eiimmar la escarcha que se forma en la camisa que 

3 0 recubre la bombona de disolvente (2) y que se forma en el 
crocesc de destilacidn. En una reaiizacicn particular, 



HOJA DE SUST1TUC10N (REGLA 26) 



WO 00/73584 PCT/ESOO/00188 

13 

dicho sistema de desescarchado ccnsiste en un ventilador 
(V) accionadc por un motor (M) y una resist encia (R) de 
calefaccion. la camisa ref rigeradora que envuelve la parte 
superior de la bombona de disolvente (2) mencicnada 
~ previamente puede poseer una vaivuia para la salida 
automat ica de condensados . 

La bombona de disolvente (2) tambien posee un sistema 
de caientamiento (10) . 

El deposito de dosif icacicn {SJ de reactivo 
concentrado es un deposito que contiene el reactivo de 
desacidif icacion concentrado y se encuentra ccnectado con 
el autoclave (1) de modo que la cantidad adecuada del 
15 reactivo concentrado pueda pasar directamente hacia el 
autoclave (1) donde postericrmente alcanzara la 
concentracion final deseada por trasvase directo del 
disolvente desde la bombona de disolvente (2) a la camara 
interior del autoclave (1) . En este caso, el autoclave (1) 

2 0 posee una enrrada de disolvente y reactivo concentrado que 

se conecta al ternat ivamente con el deposito dosificador 
(3} de reactivo concentrado o con la bombona de disolvente 
i 2 - puro . 

25 El deposito (3) de recogida por gravedad de la 

disolucion residual procedente del autoclave (1) permite 
recoger dicha disolucion residual para su recuperacron 
posterior. Dicho deposito (3) posee un sistema para su 
refrigeration (14) que utiliza durante el vaciado del 

3 0 autoclave ( 1 ) . 
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El deposito (3) de recogida de la disolucion residual 
tambien posee un sistema (14) de calentamiento del mismo 
-rue se utiliza para destilar el disoivente contemdo en la 
disolucion residual . 

En una reaiizacion particular del equipo de la 
mvencion, el deposito (3) de recogida de la disolucion 
residual posee una entrada para un producto limpiador, por 
eiemplo, n-propanoi anhidro, o aire. 

El oeDCSitc (2) de recogica as la disolucion residual 
posee, ademas, una valvuia de evacuacion (VM7) para la 
suspension fcrmada despues del proceso de destilacion. 



15 La conexion entre el autoclave (1) y el deposito (3) 

de recogida de disolucion residual se abre o se cierra 
mediante una valvuia manual o aucomatica (NVS r VM6). 

El equipc de la mvencion tarnbien puede mciuir una 
20 comba de vacic conectada al autoclave fl), una celuia de 
carga (11) sabre la que se situa el deposito dosificador 
(8) de reactivo concentradc, un automata programable para 
ccntrolar los procesos del equipo de manera automatica y 
una pantaila cacti 1 desde la que se seieccicnan ei tipo y 
25 los pasos del proceso segun la cantidad de material a 
trat ar . 

Ei equipo de la mvencion puede mciuir distmtos 
tipos de vaivulas, por ejemplc: 
3 0 - una serie de vaivulas neumaticas que, en una 

realizacion particular, puede r. estar gobemadas por el 
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automata y activadas mediante la pantalla tactil unida al 
automata ; 

- una serie de electrovalvulas que abren o cierran el 
pasc en diferentes etapas del proceso; y 
5 - serie de valvulas raanuales relacionadas con el 

mantenimiento, la reposicion de liquidos o la entrada de 
react ivos y disolvente. 

El equipo de la invencicn tambien incluye la 
0 cosibil idad de disponer una bcmbona de recarga (12) 
accplada al sistema para recargar la bombona de disolvente 
(2) a la vista de las perdidas que se hayan podido 
producir durante el proceso. 

5 El equipo de la invencion puede poseer, como medidas 

de seguridad, una valvula de seguridad en la parte 
supericr de la bombona de disolvente (2), una valvula de 
seguridad en la parte superior del deposito (3} de 
recoaida de la disolueicn residual, y, cpcionalment e , una 

0 valvula de seguridad en la parte supericr del autoclave 
(i) . 

El equipo de la invencion tambien puede mcluir un 
filtro con mdicador de absorcion de humedad en el 
5 conducts de conexion de la bombona de disolventes {2) con 
el resto del sistema, as: como un mtercambiador de calor 
(6) que optimiza la ref rigeracion de la bombona "de 
disolvente (2} y aprovecha el calor generado para calentar 
el depcsito (3) de recogida de la aisolucion residual. 

0 

1 . ?rccedimiento 
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En ctro aspecto, la mvencicn proporciona un 
prccedimientc para la desacidif icacion en masa, 
ehxnacicn de la acidez libre y desmf escacion de 
-atenaies ceiuicsicos, en adeiar.te prccedimien: o de la 
inversion, mediant e el empleo de un equipo de la 
inversion, que comprende las siguiences etapas: 

- secado o deshidratacion del material celulosico en 
la camara del autoclave; 

- dcsificacion de un producto desacidif icante a:tivo; 

- irrroreanacicr. del material celulosico per contactc 
ocr. una disoiucicn del producto desacidiricante activo en 
la camara del autoclave; 

- vaciado mediante trasvase per gravedad de la 
disoiucion residual desde el autoclave al deposito de 
disolucion residual; y 

- recuperacion de disolvente por destilacion de la 
disolucion residual con transf erenci a del disolvente 
destilado desde el deposito de disoiucion residual a la 
bomb or. a de disolvente. 

El secado o deshidratacion del material celulosico a 
tratar se lieva a cabo en la camara del autoclave y se 
efectua mediante ciclos mtermi tentes de vacio y de 
entrada de aire caiiente pref erent ement e . Para reaiizar 
esta etapa se de^a penetrar el aire en la camara del 
autoclave y, una vez que se ha rntrcducico en la misma, se 
caiienta durante un periodo de tiempo r.ecesario para que 
alcance una temperatura deteomada de 50 °C como maximo, 
para no perjudicar al material a tratar, aumentando la 
presidn dentro del autoclave debido al aumento de 
temceratura v al cierre de la vaivuia de la bopmoa de 
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vacio. SI ciclo de vacio se realiza mediante una bomba de 
vacio y un sensor de presicn hasta que se alcance un vacio 
de 30 a 40 milibares. El ultimo ciclo en una serie de 
ciclcs de secado o deshidratacion es un ciclo de vacio que 
5 de;ja el autoclave en situacion de vacio que se utiliza 
para forzar la entrada de reactivos durante la fase de 
dosif icacion . 

El numero de ciclos de vacio y de entrada de aire es 
10 iuncicn de la masa de material celuiosico. En general, en 
un autoclave con un voiumer. de alrededor ae 60 litres il; , 
se realizan pref erentemente entre 10 y 50 ciclos de vacio 
y de entrada de aire caliente de alrededor de 8 mmutos 
para secar o deshidratar una masa aproximada de 20 a 60 
15 kilogramos (kg) de material celuiosico. 

Una vez final izada la etapa de secado o 
deshidratacion, la humedad del material celuiosico esta 
comprendida entre el 2% y el 2,5%. 

20 

El proceso de secado o deshidratacion utiiizado en el 
procedimiento de la invencion es mas rapido que cualquiera 
de les utilizados en otros procedimientos similares ya que 
a presion atmosf erica e mciuso a presiones inferiores, 

25 aei order, de 30 milibares, la conduct ivi dad termica del 
vapor ae agua es mucho mayor que a vacics elevados, con 
ios que trabajan los sistemas convencionales . Este tipo tie 
proceso de deshidratacion basado en ciclos mtermi tentes 
de vacio/entrada de aire tambien marca unas diferencias 

3 0 ciaras con los sistemas convencionales, puesto que algunos 
de eiios utilizan corrientes de aitas frecuencias, que nan 
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tenido que ser abandonadas debido al danc que provocan las 
particuias metalicas existentes en ei material celulosico 
o inciuso por causa de los matenales uciiizados en la 
;cnscrucc:6n de las maqumas . 

La erana de acsificacicn del producto desacidif icante 
active se divide en dos sub-etapas, (i) una etapa de 
entrada del reactivo concentrado en una cantidad 
detemir.ada desde el deposito de dosificacien hacia la 
carte inferior del autoclave bajo la accion ae un vacio 
aeneradc en el autoclave en el ultimo ciclo de secaao de 
mode que el reactivo concentrado no alcance a tocar el 
material celulosico, y (ii) una etapa de dilucidn del 
reactivo concentrado hasta una concentration determinada. 
Como producto desacidif icante activo puede utilizarse 
cualquier reactivo adecuado para desacidif icar el material 
celulosico, opcicnalmente acompanado de un vehiculo 
adecuadc. En una realizacion particular, ei producto 
desacidif icante activo es el carbenato de di - n -propi late 
de magr.esio diiuicc en HFC 227 y una pequena cantidad de 
n-propanol . 

La concentracion de reactivo en el deposito de 
dosif icacion puede vanar dentro de un amplic mtervalo, 
preferentemente, entre el 50% y el 70% en peso del 
reactivo puro. 

La etapa de entrada del reactivo concentrado en el 
autoclave ccnsiste en hacer pasar una cantidad determinada 
de diche reactive concentrado desde ei deposito de 
^ 5 .;.„.„,A r a ^ a carte inferior del autcciave. 
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La etapa de dilucion del reactivo consiste en hacer 
pasar una cantidad determmada de disolvente de la bombona 
de disolvente al autoclave. En una realizacicn particular, 
el trasvase de disolvente desde la bombona de disolvente 
::ac:a el autoclave se realiza con la ayuda del 
calent amiento de dicha bombona mediante un sistema 
caiefactor ccn el fin de favorecer el flujc del disolvente 
hacia el autoclave. 

Las cantidades de reactivo concentrado y de 
disolvente que se anaden al autoclave se determman en 
funcion oe la concentracion final de reactivo deseada y se 
dosifican automat icamente mediante sendas celulas de carga 
sobre las que se encuentran situados los depositos de 
reactivo concentrado y de disolvente respect ivamente . En 
una realizacion particular, la concentracion en peso del 
reactivo puro despues de la dosificacion se encuentra 
comprendida entre el 2,0% y el 4,5% segun el pK del 
material ceiulosico a cratar. La disolucion del reactivo 
se puede programar mediante _as celulas de carga 
ccmandadas por el automata a partir del reactivo 
concentrado, ccn el fin de conseguir las concent raciones 
citadas previamente, que son las mas adecuadas para 
orooorcicnar al papei reservas alcaimas ccmprendidas 
entre el 1% y el 1,5%, prcgramacion que se efectua en 
fur.cion de la cantidad (kg) y acidez del material 
ceiulosico a tratar. 

Una vez que se han ahadido al autoclave los react ivos 
necesarios comienza la etapa de impregnacion del material 
celulcsico a tratar por contacto con una disoiucicn del 



HOJA DE SUST1TUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 PCT/ES00/00188 

20 

producte desacidif icante activo en la camara del 
autoclave. En general, la etapa de impregnacion dura hasta 
3 horas segun el peso de material celulosico, 
consicuiendose en ese tiempo una distnbucicn homogenea en 
5 el interior del material celulosico a tratar, en 
particular, en las hojas de ios libros. 



Esta larga duracicn de la etapa de impregnacion se 
debe a que el earbonato de di -n-propilato de magnesio 

10 utilizado es rr.enos reactive que ei di -n-propilato de 
magnesic, perc este inconvenience acarence de un mayor 
tiemno consumido se ve ccmpensado per la venta~ja de que, 
ai ser la reaccidn mas lenta, la difusicn es mas homogenea 
y no se prcducen manchas blancas en las cubiertas, como 

15 ocurre en los procesos que emplean reactivos de mayor 
potencia . 

La etapa de vaciado de la disoiucicn residual se 
realma al comoletar la etapa de impregnacion mediante 
2 0 trasvase cesde el autoclave al depositc de disoiucion 
residual no solo por gravedad sine tambien por 
enfriamiento del depositc de disoiucicn residual. El 
vaciado del autoclave se favorece ademas mediante el 
calent amiento del mismo. 

25 

la disoiucion residual remanente despues del 
tratamiento del material celulosico tratadc contiene lodos 
y disoiventes, maycritariament e HFC 227. Esta disoiucion 
residual puede contener alguna pequena cantidad de colas 
30 de apresto de ios lomos, sobre todo las posteriores a los 
ancs 1560, debidc a que son smteticas, sales de magnesic, 
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tales como sulfates, cloruros y nitratos y pequenas 
cantidades de n-propanol, ademas de la suciedad de los 
libros que es arrastrada por el disolvente, por ejemplo, 
el HFC 227. Estos productos se deposican en el fondo o 
5 estan disueitcs. 

Los iiquidcs a presicn van ai depositc colector por 
gravedad y por enfnamiento con el sistema compresor 
mediante el mtercambiador de calor y por apertura de la 
10 valvula neumatica correspondiente , a cuyc efecto dicho 
deposito esta situado en la parte inferior de la maquina 
que incluye el equipo de la invencion. 

Una vez vaciado el autoclave se cierra la valvula 
15 neumatica correspondiente para que el vapor del deposito 
no revierta de nuevo hacia el autoclave a la vez que el 
depositc colector de residuos se refrigera mediante el 
mtercambiador de calor con el grupo compresor. 

Una vez que se ha hecho el trasvase de la disolucion 
20 residual a su depositc se retira el material ceiuldsico de 
la camara del autoclave. 

A cont muacion, se precede a la recuperacion del 
disolvente por destilacion de la disolucion residual 

25 evacuaria del autoclave en la etapa de vaciado con 
trans f erencia del disolvente destiiado desde el deposito 
de disolucion residual a la bombona de disolvente. "La 
destilacion se realiza caientando el tanque de disolucion 
residual y haciendo pasar los vapores al depositc de 

3 0 disolvente y refrigerando dicho depositc para recuperar el 
disolvente . 
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Para que el proceso de destilacion sea eficaz, 
recuperando la casi totalidad de disolvente utilizado como 
diiuyente, se caiienta el recipiente de recogida del 
liquido residual mediante un intercambiador de calor al 
5 poner en marcha el grupo ccmpresor- ref rigerador que enfria 
ai deposito receptor del destilado [es decir, a la bombona 
ce disolvente (2)]. Cuando comienza la destilacion, se 
reciran los libros tratados de la camara del autoclave y 
se puede colocar una nueva partida de libros a deshidratar 
10 y tratar. Ambos procesos son simultaneos estando la 
duracicn de la destilacion comprer.dida entre 4 y 6 horas 
dependiendc del volumen de disolvente empleado. La 
operacion de secado del material celulosico consume 
tiempos comprendidos entre 4 y 6 horas, tambien segun la 
15 cantidad (kg) de libros a tratar, tiempo que viene a ser 
el mismo que el del proceso de destilacion. Esto implica 
una reduction del tiempo total del procedimiento de la 
invencion ya que ambas operacicnes se pueden realizar 
"imultaneanier.ee, de manera que el tiempo total del 
20 procedimiento de la invencion es del orden de unas 9-10 
boras en el caso de mayor volumen de disolvente y mayor 
cantidad de libros. Por tanto, en una realizacion 
particular, el proceso de destilacion se realiza 
simuitaneamente con el proceso de secado c deshidratacion 
25 de una nueva partida de material celulosico a tratar. 

Por otro lado y para efectuar la recuperacion del 
disolvente despues del tratamiento mediante condensacion 
en el correspondiente deposito [bombona de disolvente 
30 (2)], este se somete a un enfriamiento exterior mediante 
el grupo f rigor i f i cc y calent amientc del deposito de 
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recogida de la disolucion residual hasta recuperar 
totalmence el disolvente HFC 227, lo que se puede 
conseguir, por e^emplo, cuando las presiones de dichos 
depositcs se igualan a 1,5 bares absolutos. 

Per lcdicamente se hace necesario efectuar una 
iimpieza del deposito de recogida de la disolucion 
residual, donde se acumulan los productos no volatiles que 
permanecen despues del proceso de destilacion. Entre estos 
prccuctcs figura el n-propanol , que posee una presion de 
vapor muy baia en reiacidn con el HFC 227, por lo que no 
llega a destilar, pero aiguna pequefia cantidad es 
arrastrada en el proceso de destilacion sin que ello 
periudique en operaciones posteriores, pues la mayor parte 
queda retemdo en los cartuchos del filtro (Fl) , que son 
intercambiables . Para la limpieza de dicho deposito se ha 
previsto la apertura de la valvuia manual de entrada al 
mismo y la introduccion de un producto limpiadcr, por 
-nemcic, n-cropanol, y, a ccntinuacion, se hace corbotear 
aire co^.c medic de agitacion para dispersar el material 
soiido del fondo aei deposito dandc iugar a una suspension 
que se elimma a t raves de una valvuia de vaciado del 
deposito, por eiemplo, a traves de una valvuia manual del 
fondo del deposito. 

£1 procedimient c de la mvencion conterr.pl a la 
posibilidad de comprobar la posible perdida de peso en "la 
bombcna de disolvente, tras haber reaiizado una serie de 
procesos, y a posibilidad de recargar el disolvente si es 
necesario mediante un deposito exterior que se conecta a 
dicha bombcna en iugares disenados para ello. 
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El procedimiento de la invencior. puede mcluir, 
ademas, la pcsibilidad de lograr la desinf estacion del 
material ceiuibsicc tratado mediante un proceso adicional, 
en cuyo caso, dicha etapa de desmfesnacicr. puede ser 
simuitanea a las etapas de secado o de i^.pregnacion. La 
ecapa desinf estacion consiste en la creacion de un 

vacio en el autoclave y la mcrcduccion de una agente 
desinf est ant e aprcpiado, por ejemplo, nitrogeno, anhidrido 
carbonico o HFC 22 7, de^ando actuar a dicho agente durante 
un penodo de tiempo suficiente para que tenga lugar la 
el lmmacicn de msectos y iarvas per carencia de cxigeno. 
En una realizacion particular, la etapa de desinf estacion 
dura er.cre -4 y 6 horas y ccmprende el emplec de gases a 
presiones de hasta 2 bares. 

Se ha previsto, ademas, la pcsibilidad de comprobar 
el f uncionamiento del sistema proporcionado por la 
invencicn. Por tanto, en una realizacion particular, el 
procedimiento de la invencicn ccmprende una etapa de 
control de resuitados al final del procedimiento. El 
control ae result ados puede reaiizarse ted i ante la 
determmacicn ce la distribucion ae magnesia : carbonate de 
magnesio) en el material tratado antes y despues del 
tratamientc, pudiendose realizar cortes t ransversales para 
ver la distribucion de particular de magnesio a lo largo 
del corte, por medio de microscopia eiectronica de barrido 
;SEM:, y ocr ident i f icacion y determmacicn cuantitativa 
mediante rastreo con micrcsenda eiectronica ** y 
determmacicn del pH con electrode piano en diferentes 
partes de las ho j as mediante muestreo aieatcrio. En una 
realizacion particular, por vaioracion, se ha determmado 
que la reserva aicalina alcanzada en las disc mt as zonas 
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del libro puede estar situada entre el 1% y el 1,5%. 

El procedimiento de la invencion contempla la 
posibilidad de que se controle automat xcamente mediante un 
automata . 

De acuerdo ecu otra de las :aracteris:icas de la 
invencion, se ha previsto que la camara del autoclave 
donde se realiza la deshidratacion sea empleada para 
recuperar iibros de las bibliotecas o legajos de archivos 
que han experiment ado desastres por agua o fuego y se ha 
producido adherencia entre las hojas. 

3 . Procedimiento de desecado de material celulosico 

La invencion tambien propcrciona un procedimiento de 
desecado de material celulosico que comprende el empleo de 
un equipo de la invencion, y en el que la desecacion del 
material celulosico se efectua mediante ciclos 
intermit entes de vacio y de entrada de aire caliente. Para 
-lio, despues de la entrada de aire, este se caiienta 
durante el periodc de tiempo necesario para que alcance 
una temperatura determmads de 50°C como maximo, 
aumentando la presion dentro del autoclave debido al 
aumento de temperatura. El ciclo de vacio se puede 
realizar mediante una bomba de vacio y un sensor de 
presion hast a que se alcance un vacio de 3 0 a 4 0 
miiibares. El numero de ciclos de vacio y de entrada** de 
aire es funcicn de la masa de material celulosico a 
desecar . 

4 . Empiec del ecuicc y procedimiento de la invencion 
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En ctro aspecco, la invencicn se refiere al empleo 
del equioo de la mvencion y del procedimiento de la 
mvencicn para el tratanuento de material celulosico, en 
general, y / en particular, libros o cualquier otra clase 
5 de publicacion sobre papel . 

5 . Real izaci ones part, icul ares del e guipo de la mvencion 
A contmuacion se describen unas real izaciones 

particulares del equipo de la mvencion haciendo 
10 referencia a las figuras que acompanan a esta descnpcion. 

En la Figura 1 se muestra una maquir.a que mcluye un 

equipo de la mvencion que comprende 
un autoclave (1) , 

una bombona de disolvente (2) 

15 refrigerada/calcrifugada, provista de camisa en el que se 
almacena el disolvente, por ejemplo HFC 227; el 
calentamiento se efectua con bandas alimentadas 
electricamente raientras que la ref rigeracion se logra 
mediante un comprescr ref rigerador ; 

2 G un deposit c (3) de recogida de la disolucicn residual 

procedente del autoclave C) por gravedad para la 
recuoeracion del disoiventes mediante la apertura de la 
valvuia neumatica (NV5) ( accionada por aire comprimido y 
activada oor un automata programado; el liquido y los 

25 acidos libres neutralizados , asi como el disolvente y el 
reactive no consumido bajan desde el autoclave ; 

un arupo compresor (4) formado por un ccndensadcSr- 
refnqerador con objeto de pasar el disolvente por 
destilacion desde el deposito (3) hasta la bombona de 

30 disolvente (2) , mediante enf namient o de la camisa de 
refrigeracion per accion de un condensador; 



HOJA DE SUSTTTUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 PCT/ESOO/00188 

27 

un armario electrico (5) ; 
un condensador (6) ; 

una bomba. de vacio (7) para efectuar el vacio para el 
secaac de ios libros; debido a la baja conduct ividad 
5 termica que se produce en el autoclave (1) a vacios 
elevados y a que no se emplean placas calientes en el 
interior del autoclave, se ha recurrido a efectuar ciclos 
de vacio y entrada de aire que se deja calentar al 
estanlecer contacto con la superficie caliente (40-45°C) 

10 del autoclave tl) que efectua un vacic entre 30 y 40 
mbares, se logra una deshidratacion mas rapida del 
material celulosico, del orden de 4 horas para 20 kg de 
libros en 30 ciclos; 5,30 horas para 30 kg de libros en 40 
cicics; y 6,30 horas para 50 kg de libros en 50 ciclos; 

15 ios ciclos se regulan por programa mediante un automata 
mccrporado al sistema; 

un deposito dosificador (8) que contiene el react ivo 
desacidif icante concentrado, situada sobre una celula de 
carga (11) para lograr una dosificacion adecuada por 

2 0 prccramacion . 

En las Fiquras 2-4 se muestran unas real izaciones 
particuiares de equipos proporcionados por esta invencion 
con ios componentes de los equipos en su ccnjuntc, con los 
25 simbcios que siguen las normas ISO y DIN para la 
ident if icacion de los componentes de la maquina . Dichos 
simbclcs se adjuntan como adenda de la Figura 4. 

En una realizacion particular, el equipo de la 

3 0 invencion mcluye un autoclave (1! cuya camara esta unida 

a una eiectrovalvuia de seguridad (9) con valvula de 
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salida a la acmosrera . En una reai;zac:6n particular, la 
camara es de forma cilindnca, posee unas dimensiones de 
540 ;■; 360 \53 litros de capacidad) y es apta para soportar 
una presion maxima de 13 bares, cudie.ndose variar las 
dimensiones segun diseno y necesidades de volumen. La 
camara del autoclave dispone de un sistema de calefaccion 
icr^adc per una bandas caiefaccoras que cubren parte de la 
pared del autoclave (1) . Asimismo lleva ur. sensor externo 
de control de temperatura programable (TS) , mientras que 
en su interior hay ctro termopar '.TO , para ccntrolar que 
la temperatura de los libros no supere los 40°C-50°C. 
Tambien dispone de un sensor de presion y vacio (PI) - El 
autoclave ill posee una valvuia de seguridad (VS) que se 
dispara cuando la presion interior supera los 6 bar 
absolutes . 

Una bomba de vacio (7) rotatoria de dobie efecto, con 
un caudal estimado de 3 m J /h, permite iograr una 
deshidrataci on mas rapida del material ceiuiosicc antes 

En una real izac ion particular la bombona de recarga 
(12) del aisoivente acoplada al sistema para recargar la 
bombona de disci vente (2) a la vista de las perdidas que 
se hayan podido produeir durante el proceso tiene una 
capacidad de 60 litros de HFC 227, un aisoivente 
f luorccarocnado calificado como ecoicgico ya que al "no 
contener cloro no altera la cap a de czono, y carente de 
toxicidad cues el HFC 227 se usa en los nebul i zadores de 
los asmaticos. 
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La bombona de disolvente (2) est a rcdeada por una 
camisa refrigeradora sobre la que actua un grupo 
friqorifico compresor (4) umdo a una valvula accionada a 
mano . £n el conducco de conexion de la bombona con el 
5 resto del sistema esta intercaiado un filtro con mdicador 
de absorcicr. de humedad, para purificar el HFC 227 
recuperado . 

Un sistema con una banda de calefaccion (10) rodea el 
10 recipients para producir el calent arnientc del liquido 
aisoivente (2) y facilitar el trasvase hacia el autoclave. 

Un grupo frigorifico de una potencia de 0,750 CV, con 
un rendimiento de 865 Kcal/h a -10 °C, formado por un 
15 compresor hermetico y un condensador (6) y una camisa 
refrigeradora que envuelve la bombona que contiene el HFC 
227 por su parte superior, para condensar el disolvente. 

La bombona de disolvente 2) esta situada sobre una 
2 0 reluia de carga {13; que mediante prcgramacicn permit e una 
dcsificacion del disclvente segun las diferentes recetas 
elaboradas en funcion del peso de ios libros y del 
reactive desacidif icante anadidc a partir del depositc 
aosificador. La dosificacion del disolvente se controla 
25 por pesada. 

La camara de desacidif icacior. va unida a un deposits 
r de almacenamiento de la disolucicn residual y a partir 
de dicna disoiucicn se destila el disolvente a la bombona 
30 de disolvente (2) para miciar otro ciclo de trabajC. En 
una realizacicn particular, dicno deposito 12) posee una 
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capacidad de SO litres, conectado al fondo del autoclave 
. 1' mediance una valvula manual, para operacicnes de 
limpieza,- una eiectrovalvula abre el circuito de vaciado 
iesde la camara de desacidif icacion nasta el recipiente de 
destilacion cuando termina el tiempo de inpregnacion con 
el reactive de los libros contenidos en la camara de 
desacidif icacion, permit iendo abrir la camara despues del 
:rata"iento y vaciado despues del tratamientc y efectuar 
asi un rapido secado de los libros tratados. 

Un aepcsito dosificador (8) , situado sobre una celula 
de carga (11) , permite, mediante apertura de valvulas 
manuales y una eiectrovalvula por programa, dosificar el 
react ivo, que esta valorado en su composicion en dicho 
recipiente. A cont muacion, despues de la entrada del 
reactive en la camara, se efectua la disolucion con el 
disolvente que va directamente a la camara a partir de la 
bombona de disolvente (2) . 

Lista de componentes del equipe de la mvencicn segun 
la Figura 4 : 

Autoclave ( 1 ) . 

Bombona de disolvente \2) con camisa, valvula 
de segundad, VS y unida una banda calefactora 
y serpentin de ref rigeracion conectado al grupo 
compresor y con indicador de presion PI y 
mcntada sobre una celula de carga (13 J . 
Depcsito de recogida de la disciucior. residual 
(3) con capacidad para £*C iitros, provisto de 
serpentin de enfriamiento y calefaccion, 
valvula de seguridad VS e indicador de presion 
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PI, conectado al sistema de calefaccion y 
ref rigeracion; va provisto de las valvulas 
manuales VM6 y VM10. 

Deposito dosificador (8} de reactivo 
5 concentrado para alimentacion del autoclave (1) 

con reactivo activo concentrado, situada sobre 
una celula de carga conectada al automata para 
dosificar el reactivo segun el volumen de 
libros,- las valvulas manuales VM3 y VM4 estan 

10 unidas a tubos flexibles. 

Deposito (12) de reserva de HFC 227 para 
sustituir perdidas que se une mediante enchufes 
rapidos y mediante el circuito adecuado envia 
HFC 227 a la bombona C2J . 

15 _ sistema formado por el compresor (4) y el 

condensador; este grupo da frio y, por 
inversion, genera calor; con este grupo se 
logra el enfriamiento de las distintas partes 
del proceso de tratamiento de los libros este 

20 sistema lleva incorporado un ventilador 

accionado por un motor (M) , que enfria un 
sistema de cable flexible de gran superficie 
para optimizar el enfriamiento de los 
serpentines . 

25 - SI sistema va provisto de una serie de valvulas 

neumaticas gobernadas por el automata y 
activadas mediante la pantalla tactil unida-al 
automata. Tambien lleva una serie de 
electrovalvuias (Figura 4), que cierran o abren 

30 el paso en diferentes etapas del proceso. El 

sistema tambien lleva mcorporadas una serie de 
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valvulas manuales, relacionadas con el 
mancenimiento, reposicicn de iiquidos, entrada 
de reactivos y disolvente. 

El sistema en diferentes partes del mismo lleva 
5 sensores de presion PS e mdicadores de 

presion PI. Tambien existe un controlador de 
presion PIC. 

En diferentes puntcs del proceso se intercalan 
reguladores de tempera:ura TS e mdicadores de 

0 la ^iisma. 

El sistema en la totaiidad de los recipientes 
que tienen que soportar presion va provisto de 
un sistema de valvulas de seguridad situadas en 
una presion de 6 bares. El equipo esta probado 

5 hasta 10 bares absolutos con objeto de alcanzar 

la seguridad adecuada. 

El sistema tiene un mtercamfaiador de calor 
para optimizar el ciclo de ref rigeracion de la 
bombona (2) que ccntiene el HFC 227 y 
0 aprcvechar el calcr desprendido para calefactar 

el deposit© { 3 ) . 

En la Figura 4 se muestran 2 filcros marcados 
ccn una F el Fl tiene la funcion de absorber 
aqua y pequenas cantidades de n-prcpanoi que se 
5 arrastra en la destilacion, y el filtro F2 para 

secar vapor de ref rigeracion . 

€ . Descripcicn del f uncionamient o del equipo de la 
mvencion 

0 En la Figura 4 se presenta el nomenclator de los 

romponentes del equipo, en donde riguran las valvulas y 
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sus tipos: 

- las valvulas manuales aparecen como VM (valvulas 
r.anualesj ; 

las elect rovalvulas son las sefialadas como EV 
( elect rovalvulas ) ; 

- las valvulas neumaticas estan senaladas como NV 
(neumatica valvula) . 

E representa el sistema de union mediante tubos macho 
y hembra relacionados con el trasvase de fluidos. 
B Bomba de vacio. 

C Grupo compresor para generar frio. 
PS Sensores de presion. 
PI Indicadores de presion. 
VS Valvulas de seguridad. 
TS Indicadores de temperatura. 
TC Controladores de temperatura. 
M Motor del ventilador para disipar calor. 
F Filtros de absorcion de humedad y n-propanol y 
sustancias solidas. 

Celula de carga (8) . 

I Intercambiador de calor. 

Calefaccion por bandas (10) . 

V ventilacion. 

R resistencia. 

Ri sistema de ref rigeracion . 

Las bombonas, recipientes y autoclave estan numerals 
adecuadamente : autoclave (1), deposito receptor de la 
disolucicn residual (3), bombona de HFC 227 [2), bombona 
de recarga de HFC 227 (12) . 
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Con estas asignaciones se mterpretan los diagramas 
de funcionamiento de la maquina que const ituye un objeto 
de esta :r.vencion. Los numeros posteriores despues de cada 
valvula se han asignado para seguir las figuras que 
3 explicar. el funcionamiento de la maquina. 



La parte del proceso que se describe en la Figura 5 
se indica mediante una linea continua de trazado mas 
grueso en el esquema de los ciclos de vacio. El 

10 funcionamiento es el siguiente: se abre la electrovalvula 
EV1 \ electrovalvula) , accicnada por el automata 

incorporado a la maquina, y a continuacion se abre la 
valvula neumatica NV1 , que conecta el vacio al autoclave 
(1) , hasta que se alcanzan los 30 mbares o en su defecto 

15 un tiempo de 4 mmutos para alcanzar un vacio adecuado. 
Una vez transcurrido dicho tiempo, se abre la salida del 
autoclave, para elimmar el vacio mediante la 
electrovalvula EV1 , que deja pasar una corriente de aire 
del ambiente hasta el autoclave (1) . El autoclave esta a 

20 una t etnperatura de 45-50°C, el aire, una vez abierta la 
electrovalvula EV1 y cerrada la electrovavula EV2 , que 
desconecta el vacio, se mantiene durante 4-5 minutos 
hasta que alcance la temperatura del autoclave (45-50°C) . 
Se cierrra la electrovalvula EV1 cuando han transcurrido 

25 4-5 minutos y se abre de nuevo la electrovalvula EV2 y la 
valvula neumatica NV1 , con lo que vuelve a producirse un 
nuevo ciclo de vacio. Sucesivas aperturas y cierres, 
permiter. el paso de una corriente de aire y se logra una 
presior. de 1 bar en el autoclave (1) de deshidratacion , 

30 jue esta a una temperatura de 45 °C. El aire se mantiene en 
la camara hasta que alcanza la temperatura de la misma 
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mediante un tiempo de residencia del aire de 4 minutos. A 
contir.uacion, se conecta . el vacio de la bomba 3 mediante 
apertura de la electrovalvula EV2 , hasta alcanzar los 30- 
4 0 mbares (unos 3 6 4 minutos) y por la accicn del tiempo 
5 proaramado se cierra la EV2 para desconectar el vacio 
producido por la bomba y se abre de nuevo la 
electrovalvula EV1 . El tiempo total de la operacion de 
este ciclo es de 8 minutos. Este ciclo se repite 30 veces 
para deshidratar 20 kg de libros (4 horas) . El numero de 
10 cicios es de 40 para 30 kg de librcs (5 horas y 20 
minutes), y de 50 para 40 kg de libros (6 horas y 40 
minutos) . De esta forma se logra una deshidrat acion del 
papel, pasando de un contenido en humedad del 6-7% hasta 
un 2-2,5% aproximadament e . 

15 

Cuando finaliza el proceso de deshidratacicn de los 
libros o documentos, el material esta preparado para 
miciar la fase de impregnacion . Esta fase [vease la 
Figura 6] , se caracteriza por la dosif icacion del 
20 react ivo concentrado procedente de la bombona (8) , situada 
sobre una celula de carga (11), las salidas de la bombona, 
que son valvulas manuales permanecen abiertas, por 
apertura mediante el programa gobernado por el automata se 
activa la valvula neumatica NV2 , que permite el paso del 
25 reactive desacidif icante hacia el autoclave (1) . El 
reactive penetra por la entrada que hay en la parte 
inferior del autoclave (1), con la fmalidad de que"el 
react ivo concentrado no se ponga inicialmente en contacto 
con los materiales a tratar, hasta que se produzca la 
disoiucion con el disolvente HFC 227. la dosif icacion se 
comienza una vez termmada la deshidratacion de los 
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libros. Las cantidades anadidas de reactivo estan 
programadas y calculadas previamente segun el peso de los 
libros a tratar. El calculo se efectua a partir de la 
concencracion de reactivo de desacidif icacion del 
5 deposotido (8), que segun las partidas y los analisis 
prevics efectuados en fabnca son del orden de 50-70% en 
peso. Si la cantidad de libros de, por ejemplo, 20 kg, y 
si el reactivo esta a una concentracion del 70% en peso, 
800 g, de reactivo al 100% que es el que precisarian los 
10 libros para alcanzar una reserva alcaiina entre 1% y 2% y 
se correspoden con 1.150 g de disolucion concentrada, que 
es lo que se programa en el automata. 



La Figura 7 presenta la fase del proceso en la que la 

15 disolucion concentrada del reactivo desacidif icante , que 
se ha depositado en el fondo del autoclave (1) es diluida 
por el disolvente contenido en la bombona (2), al pasar al 
autoclave (1) . En una realizacion particular, el diluyente 
es el HFC 227, y la bombona (2) esta situada sobre una 

20 celula de carga (13), de forma tal que, mediante 
programacion, el reactivo es diluido hasta concentraciones 
comprendidas entre el 3,9% y el 4,5 % segiin la acidez 
(medida del pH) del material, para ello se precisan anadir 
19,650 kg de disolvente. El proceso consiste en la 

25 activacion de la celula de carga, calentamiento de la 
bombona (2), mediante puesta en marcha del sistema 
calefactor rormado por las bandas calef actantes ( 10) , 
situadas en la parte inferior de la bombona (2) y 
alimencadas por la correspondiente fuente de energia, 

3 0 simultaneamente se abre la valvula neumatica NV7 , para que 
fluya ei HFC 227 desde la bombona (2; hasta el autoclave 
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(1) las valvulas neumaticas NV3 , NV8 permanecen cerradas . 
La fase de impregnacion con el reactivo se efectua de la 
siguiente forma: a partir del deposito (8) , con el 
reactivo valorado (concentracion del orden del 70% en 
peso/peso de carbonaco de di -n-propilato de magnesio) , 
disuelto en n-propanol y HFC 227 el 30% restante, mediante 
la accion de una celula de carga, se dosifica 
automat icamente segun la cantidad (kg) de libros colocados 
en el autoclave CD y que previamente han sido 
deshidratados . 

Ejemplos segun la capacidad util del autoclave (1) : 

- para 20 kg de libros, 800 g de reactivo o sea 1.143 
g de producto contenido en el recipiente de reactivo; a 
continuacion, se afiaden 19,7 kg de HFC 227 con lo que se 
alcanza una concentracion del 4% en reactivo; 

- cuando la cantidad de libros es 30 kg se afiaden 
1.720 g de reactivo y 29,55 kg de HFC 227, que hacen un 
total de 21 + 35 + 1,5 litros = 57,5 litros de capacidad 
con io que queda una camara de aire residual de 83-58 = 25 
litros . 

- si la cantidad de libros es de 40 kg, que es la 
cantidad mas adecuada para trabajar, se afiaden 2.286 g de 
producto reactivo y 3 9,4 kg de HFC 227, que posee una 
densidad a 20°C de 1,41 g/ml , lo que da un voiumen de 28 
litros. Como los libros poseen una densidad media de 0,86 
g/ml, el voiumen total ocupado por 40 kg de libros y*la 
disolucion adecuada de reactivo es de : 28 + 46,5 + 2 - 
76,5 litros (la camara tiene un voiumen de 83 litros, 
quedando un remanent* de 6,5 litros de espacio como camara 
de seauridad. 
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Por pesada se introducen las cantidades de reactivo 
mediante ia accion de una valvula neumatica NV2 que abre 
el circuito hacia el autoclave, una vez dosificada la 
cantidad mediante apertura de la valvula manual del tanque 
5 de HFC 227 y apertura de la valvula neumatica NV7, se 
introduce la cantidad en kg programada en el automata. 
Cuando se alcanza la concentracion deseada en reactivo y 
que se ha introducido previamente en el automata segun el 
peso de libros o documentos y el pH de los mismos, se 

10 cierra automat icamente la valvula neumatica NV7 . Se 
comienza entonces el proceso de impregnacion , que dura 3 
horas, ya que el reactivo carbonatado es menos activo que 
el correspondiente n-propoxido de magnesio sin carbonatar. 
La difusion es pract icamente la misma, de esta forma se 

15 asegura la homogeneidad del tratamiento, que es una de las 
diferencias existentes con los restantes procesos actuales 
de aplicacion. Una vez que ha terminado la operacion de 
impregnacion se vacia el autoclave (1) en el deposito (3) 
por accion de la gravedad y se recuperan los libros del 

20 autoclave (1) y el aparato esta preparado para comenzar 
otra partida. Tiempos mas cortos de tratamiento no son 
recomendables por seguridad en el proceso de impregnacion, 
debido a que no existe seleccion previa de los papeles, 
con los que estan editados los libros. 

25 

En la Figura 8 se presenta el sistema para evacuar la 
disolucion sobrante del tratamiento, consistente en -su 
mayor parte en HFC 227 t reactivo sobrante, alguna cantidad 
de colas disuelta por el HFC 227, suciedad depositada en 
3 0 los libros o documentos y sales magnesicas formadas a 
partir de los productos acidos extraibles de los 
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materiaies celulosicos. El proceso se produce mediante la 
apertura de la valvula neumatica NV5 , y pasa a traves de 
la valvula manual abierta permar.encemen:e ( MV6 . Una 
caracter;s::ca fundamental de esce procesc es que se 
7 efectua forma rapida per gravedad y calent amiento 

simuitaneo del autoclave (1) y enrnamiento per el sistema 
refrigerador y paso de la disoiucicn hacia el deposito (3) 
en donde se almacena hasta que comience la siguiente fase 
del proceso consistente en la recuperacion del HFC 227. 

0 

El autoclave (I), se puede abrir c, continuacicn y 
:=acar e: material ceiulosico contenidc en el mismo para 
introducer una nueva partida y comenzar de nuevo el 
proceso de deshidratacion mdicado en la Figura 5, de 

15 esta forma se gana tiempo de proceso, ya que esto 
representa una variante que se reivindica, debido a que no 
hay tiempo de espera en el proceso, porque la disolucion 
oasa en cocos minutos desde el autoclave (I) hasta el 
depositc (3), debidc a que la destilacion es 

2 0 independient e eel proceso de deshidratacion, ya que ambos 
se producen de forma simuitanea. 

En la Figura 9 se presenta la fase de destilacion de 
la disei-cion almacenada en el depositc; c tanque -3); 

25 consiste en calentar dicho depositc para que la disolucion 
procedente de la operacion anterior, que ha pasado a dicho 
tanque per calefaccion del autoclave \l) hasta 45°C y por 
gravedad debido al disefio en la situacion del deposito, 
esta ultima condicion es muy importance para censeguir 

30 rapidez en el proceso. Una vez termmada esta operacion, 
se caller. ca rr.ediar.ee una resiscencia el tanque 2 ■ para 
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pasar el HFC 227 al deposito del disolvente situado scbre 
la celula de carga y lograr una recuperacion lo mas 
compieta posible del disolvente, per medio de la 
ref rigeracion de la bombona (2) . Para eiio, se abren las 
des valvules manual es VM8 y VN10 y la valvula neumatica 
NV3 , para que el HFC 227 del canque ■; 3 ) pase ai tanque 
de disolvente (2) refrigerado por el compresor C, puesto 
en marcha y que est a conectado a la valvula manual para 
permit lr la ref rigeracion de dichc tanque. Las valvulas 
neumaticas NV6 , NV5 , NV7 , NV4 y NV6 permanecen cerradas 
as: ccmo la valvula manual VM9, para cendueir el HCF 227 
al canque (2) . El troceso de destilacicn dura unas 6-7 
horas y se efectua de forma simultanea a la deshidratacion 
de los libros que dura aproximadament e segun el peso de 
los libros 4 horas, 5 horas y 20 mmutos, y 6 horas y 40 
minutos , respect ivamente , para 20, 30 y 40 kg de libros. 
Cuando la destilacion se da por terminada, el sistema esta 
preparado para el siguiente paso de prcceso . 

En el deposito \2) quedan los barros y residuos de la 
acidez soluble y suciedad que se ha arrastrado con el HCF 
227 , procedente de los libros tratados, ademas se 
mantiene el n-propanol , que posee una presion de vapor muy 
baia f rente al HFC 227, y por tanto no destila aunque se 
arrastra aiguna pequeha cantidad, que lo mis mo que la 
humedad es recenida en el filtro Fl . Despues de una serie 
de operaciones de tratamientc de los materiaies 
ceiulcsicos , entre 4 6 5, que son las que se pueden 
efectuar en una semana de uso de la maquma, se procede a 
la limpieza del deposito (3), mediante apertura de la 
valvula manual MVS, para entrada de n-propanol ( 
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manceniendo la valvula manual MVS abierta, que es su 
cos icier, habitual, y se hace pasar aire para produeir un 
borboteo, que agite los residuos con ex disolvente anadido 
v, a ccntinuacion, se abre la valvula manual MV7 , segun 
c e mdica en la Figura 10, eliminandose de esca forma los 
residuos nrocedentes de los ciclos de f uncionamienco . 

Despues de una serie de procesos, se comprueba la 
perdida de peso en el tanque de almacenamiento del HFC 227 
■ 2) tal come se muestra en la Figura 12, y si este ha 
dismmuido en una cantidad apreciabie, se recarga a partir 
de la bombona exterior, que se conecta al sistema mediante 
las unicr.es a tuerca El y E2 , permaneciendc cerrada la 
valvula manual VM1 y abriendo las valvuxas manuales VM2 y 
la VM8 , que son de salxda del deposito (12) y entrada a la 
bombona de disolvente (2) . La bombona (2) se refrigera 
como se indica en el esquema, mediante la puesta en marcha 
del comprescr-condensador C-R. El sistema compresor y 
er.eradcr de :r:c unidc a un sistema de disipacion de 
••.ccicnadc per un motor X que mueve un vencilador 
.V- . La camisa de recubrimiento aislante, condensa agua y 
posee una e I ectro -valvula de salida de condensados en un 
proceso de desescarchado , que se realiza con 
posterioridad al enfriamiento del liquido de la bombona 
\2) . 

Ei: el procedimiento complementary del equipo 
descritc se efectuar. las siguientes operacicr.es: 

I) Secado/Deshidratacion de los libros en el 
autoclave: se efectua per calentamiento bast a 5C°C y vacio 



._' a. ■ - 
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[vease la Figura 5] . Esta operacicn, tiene lugar mediante 
una sene ds ciclcs con entrada de aire caliente y seco 
para optimizar el tiempo de presecado que es del orden de 
4 a 6 horas segun el peso en libros, con un numero de 
ciclcs de 30 a 50, cada uno de ellos de unos 8 minutos , 
con lo que de esta forma se pasa de un contenido en agua 
en ios libros del 6% ai 8% a valores entre el 2% y el 
2,5%. En este tipo de operacion se ha temdo en cuenta que 
el agua se elimina en funcion del vacio y de su 
conduce ividad caiorifica. A partir de estos datos se ha 
llegado a la conclusion de que es mas adecuadc para 
acortar les tiempes de tratamiento de presecado efectuar 
cielos eertcs de vacio y apertura de una valvula que 
pernita la entrada de aire, de esta forma la 
deshidratacion se acorta de 48 horas a 4-6 horas, la 
electrovalvula se abre cuando se alcanzan presiones del 
orden de 3 0-40 mbares, debido a que a vacios superiores la 
conduct ividad termica en funcion del peso ce vapor es muy 
oa~a '.- cor tanto el proceso de deshidratacion pierde 
ef .cacia . 

II) TratamientD de desacidi f icacion , consta oe dos 
f ases : 

a) dosificacion del reactivo concentrado formado por 
carbonate de di - n-propilato de magnesio en una cantidad 
ecmorendida entre el 50% y el 70% en peso, segun 
vaioracion previa, y entre el 50% y el 30% en peso de HFC 
227 y n-orooanoi (este ultimo en cantidades mmoritarias 
para evitar efectcs no deseados) ; y 

b) disolucion del reactivo anterior con HFC 227 
precedent e de la bcrrbona (2) , de forma que se aicancen 
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concentraciones comprendidas entre el 3,5% y el 4,5% en 
peso del reac:ivo purp . 

III.' Fase de impregnacicn y recuperacion del 
disolver.ee: La disolucion de impregnacicn permanece en 
contactc con los librcs c document os durance 3 hcras para 
asegurar la penetracion, reaccion y distnbucion de forma 
homogenea del react ivo. La disolucion remanente se pasa a 
concmuacidn al deposito (3) por la acicn de la gravedad 
y enfriamiento del deposito (3) . La disolucion recuperada 
contiene en su mayor parte HFC 227, otros productos son el 
n-propanol, producto que no ha reaccionado, suciedad 
precedence de los libros, alguna cantidad de agentes de 
enccladc que disuelve el HFC 227, y por ultimo la acidez 
libre que ha formado sales magnesicas (sulfato magnesico 
y otras sales) . 

IV) Destilacion del disolvente: El disolvente se 
oestila desde el deposito (3) a la bombena (2) mediant e 
calent ar.iento del deposito (3; y enfriamiento de la 
bombona .2), de esta forma se recupera la casi totalidad 
del HFC 22 7, y quedan en el liquide visccsc del deposito 
(3) el n-propanol que posee una presicn ae vapor mucho mas 
ba^a que el HFC 227, aunque algo se puede arrastrar, pero 
que no perjudica al ciclo siguiente debidc a la pequena 
cantidad que se evapora, las sales quedan en el deposito, 
as! come la suciedad y las colas. Este deposito cada 4* 6 
5 ciclcs se limpia para elimmar los residuos , el sistema 
ae limpieza viene gobernadc por una serie de valvulas 
manuales y se describe adecuadamente en el f uncionamiento 
de la maquma. 
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IVi Apertura del autoclave y deshidratacion : Se puede 
comenzar una nueva partida mientras se efectua el proceso 
ae dest ilacion, colocando libros de nuevo en el autoclave 

(1) ■ 

Desinf estacion : La maquma puede producir la 
desiniestacion de los libros y documentcs de forma 
simuitanea al tratamiento en las fases de deshidratacion 
y de inpreanacion, ello se ongina porque el vacio y el 
caicr prcvocan la elimmacion de oxigeno en la totalidad 
de los ciclos, perc f undamentalmente porque en la fase de 
impregnacion se crea un medio anaerobic, que hace que los 
msectos y sus iarvas y huevos se r.ueran por carencia de 
oxicenc. Este proceso en dicha maquma se puede llevar a 
ter^ino de forma independiente , mediante vacio y, a 
contmuacion, por entrada a t raves de un enchufe rapido en 
el autoclave de nitrogeno, anhidrido carbonico, HFC 227, 
y dejar los libros durante la noche con alguno de dichos 
gas & = . 

VI; Determinacion de la cistribucion de la reserva 
alcaima, pH y resistencias a traccion en las hojas 
tratadas: Una vez abierto el autoclave, se vacia de 
libros, y despues de un acondicionamiento adecuado se 
determine la distribucicn del tratamento mediante la 
medida del pH superficial en distmcos puntos de una hoja 
interior para comprobar la distrioucion homogenea del 
carbonate de magnesio. Tambien se puede aeterminar la 
reserva alcaiina y la resistencia a traccion de los 
papeles tratados. 
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EJEMPLO 

El trataraienco completo de desacidif icacicn de un 
Libro con hen as de papel acido se ha efectuado con una 
aisolucion a I 4% en react ivo active [carbonate- de di-n- 

5 propiiato de rr.agnesic diluido en HFC 227 y una pequefia 
cantidad de n-propanol], los resultados experimentales del 
tratamier.ee se describen en la Tabla 1 en la que figuran 
los dates de la reserva alcalina, pH superficial, y 
pruebas de resistencia a traccion. Los cipcs de papel 

: trataaos son de diferente grama;] e y acidez. El primer 
papel es de fctocopias para impresora de chcrro de tinta 
(Inapa Multicffice) de 80 g/m : de grama^e, DIN A4 con un 
espesor de C,il mm y un pH de 7,65; papel de libreta, con 
un grama] e de 71,3 g/nr iniciales y un pH acidc de 5,33; 

5 papel del libro Enciclopedia Catalana ccn un grama je 
inicial de 57,5 g/m 2 y un pH del papel sin tratar de 6,29. 
La cantidad de papel tratado fue de 25 kg en el autoclave 
de S3 1 de capacidad. 



HOJA DE SUSTtTUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 



PCT/ES00/00I88 



46 



Eh 



O 
> 

-H 

u 

(0 

o 



c 

0 

u 

V 
m 
jj 
<« 

H 

w 

-n 

o 
rd 

« 



T3 

W 

0 

fl 



3 

w 
u 
a: 



a* 



< _ 



3 



10 

3i 



4J O 
■H U 

G 

w ^ i 

h in £ 

«« 

rH rH 

0) « 



o 

V u 

-rH Jj 

e w 

J rH 



o 
a 

■h — 



oi — - 

(0 



fl 

u 

o 
oi 







c 




-H 




rH 


\ 


fl 


rH 


U 


O 


r-t 


E 


fl 





n-i U Ul 

Q 



a\ in r-« 

T M> 

t r- 

W U IN 

D 



CD 




o 






m 


o 




o 






CjJ 


Q 




G 



Q 





r- 




CA 


CD 


f-i 




in 


CO 


o 




o 


i— l 


Da 


ro 


td 




Q 




Q 







ro 


T 




CO 




CO 




O 








.. ro 
















Ld 


ro Ld 




ro w 






a 




Q 















w 




ro 












ro 








e 












a 




w 






a 




c 




cn 


f0 


ro 




c 




o 




>^ 




u 




o 


03 


m 


TJ 




LI 


o 


ro 


u 








TJ 
3 




-LJ 




0 


<T- 


o 




(U 


0 


ro 


U-i 


*J 


CD 


r-i 


_J 


« 


ti- 




CJ 


c 


OJ 




? 


ci n 


de 


C 






ro 


'<U 


q 


u 








LI 


E 




E- 




Eft 


OJ 






c 










a 






w 










ro 




5 








03 




a 










a, 





- LA - 



<N td T td 

Q a 



ri in 



■Ji W n U 
Ci c 





in 


o 


o 












o 










□ 



E 








ro 




CT 




ro 




tJ 




LI 








CD 




O 


n4 




CO 






a; 








OJ 




ro 


> 


Q 


£ 






ro 


to 





" - o 



m w oo u 
q a 



in m ui H 

r- oj r- rH 

* td m U 

Q Q 





r- 


en 






Ln ° 


-r 








o 




o 


Cd 


^ Id 




Q 


a 

















o 


in 




CD 




ro 




00 




















o 




CO 








in 




rj 


DE 




W 
Q 


rO 


DE 


rH 


DE 









CO 








m 




rH 


CA 


tN 




rH 




n 




O 




O 


CO 


o 


r- 


o 




Cd 


m 


W 




Cd 


VD 


Ed 




Q 




o 




a 




Q 



- - (—i 

O CA 

2) Cd f-i Cd 















ro 


CO 








■H 










a 


OJ 








0 








ro 


u 


ro 




u 




0 


E 




CJ 




u 


rc 






D 


0 






a; 




4-1 


6 


E 
















a> 




CP 


(U 


ro 


"D 


Ci 










T3 




c 






ro 














cn 




a 


ro 








ro 


^ 








a. 









a 1 



HOJA DE SUSTTTUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 

47 



PCT/ES00/00I88 



x 

a 



< 

« 5 



-r - qd 

<— CD 

■t lil « til 

Q C 



o 
a 



*T ID 

-n - a 

- m - r- 

fl til UD £jJ 



in 



f U U) M 



- *r 

h a m m 
^ Q 



4-1 

cn 
c 

0 



in W oj W 

a q 



■Jl Kl (N 
Q 



ir» vo i— i vo 
i-h m m i— 1 



LD CO rj til 



f U OJ 

Q 



C 
*0 

-H 

W 

c 

(D 
4J 
X 
U 



H U 
>« 
rH H 

■a 





CO 


o 




C 






G 


[ ! ° 


o 


tx] 


" til 




Q 


D 



CI 




r- 




T 


O 




o 




n 


O 




c 




o 


L0 


o 


[i] 






a 




a 




a 





t— 1 






CD 








o 


o 




O 








w 




Q 




Q 



o 

4-> -H 

e w 



aj 



n U r4 u 

a o 



CO - VD 

^ r- - o 

r\i m rH u 

a D 





U3 






O 
















CO 






-T 


- T 








o 


-r 










T 




i— i 






CN 




i— 1 


w 




Q 






Q 




Q 



o 
li 
c 
a 

•H — 





*r 




CO 




rH 




rf 




O 




O 


CM 




VO 


LI 




a 




Q 





o 












m 


00 


O 




o 




CO 




Cil 




a 




Q 





»— i 






m 




CM 


I— < 






CO 


rH 




fN 


c 


o 




o 


o 


VO 


O 








C-) 


w 


m 


CO 




G 


a 




Q 




a 



(0 
M 

0 



O U t*i K 

n n 



'J3 W n [ll 

Q Q 



W t; n Id 



-r DJ fM DJ 

Q D 



rH 

u o 

rH 6 



^ <U 

















1! 






u 
















r- 

























M 




m 






re 


n 


C 


T 
















a-' 




> 


5 


c 




u 

























o 






Tj 




o 


re 






iJ 


CO 




rc 




c 




V 

































to 

(TJ 



0 



JJ 


e 










rji 




r3 


Ll 


Z 




rc 


c 
















-o 






r~ 








Zj 


1> 

f 
p 






Ui 




c 


gi 






CO 


c 












r* 












CL 


5 









HOJA DE SUSTITUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 



48 



PCT/ES00/00188 



x 
a 



< „ 
» 2 











CD 






in 




CJ 




en 


Q 




D 


r- 








r-t 


m 




m 

O 


H 




fM 


03 



CD 



00 

n U oj M 



CD !*1 1^ 
h N n 



M U H U 

Q Q 



m in 

CO 

D 



O 

u 

-H 

■U 

to 



0> cv 







in 






T ™ 










o 


" ° 










Q 


Q 





CO 






*n 




03 


O 






O 


O 


o 






CJ 




C 




Q 



o 

V u 

4J -H 

e to 

Irt 1(0 



CN W ^ ttJ 
O Q 





T 




*£> 




*r 




r- 






CO 




m 




^£> 






m 












o 


00 












n 






W 




a 






i— 1 






Q 




c 




Q 




a 



o 

4J 

c 
w 

•H — 

B § 
tJi — 





VD 




CD 




o 




O 






m 


rH 


CO 


H 








O 




o 


o 


O 


Lf) 


O 






I— 1 














Q 




Q 




a 




o 





T 




in 






o 


m 


CD 


O 




o 






n 


W 




Q 




Q 



>H 

3 

XJ 

0 
06 







in 




o 




00 


VD 
















f- 










m 


T 










'J 




."^ 




ri til 


rj 






a: 






C 











id rj Ld 



> 
u 

2 * ^ 



c 

4) 

0 

c 

ID 



U 

rt 

rt a) 

Si" 



La 


"e 




M 






(fl 


"e 




w 


QJ 






fC 






n 






ro 


u 










in 


CP 






XI 


in 


re 


T> 


C 






X) 














o 


iJ 






r- 


T 


-r 


"O 






r- 


ro 


CO 




r- 














(%! 












0) 


<u 






-a 


■L 








T3 
















CD 


*z 






c 


!— 1 








QJ 


c 










QJ 


j 




IT 


> 


0 




a> 


CQ 


> 


a. 


■r 










Q, 






C 
















o 




w 


G. 


o 










a, 







CP 

c 



o 

u 



- o .5 

r- ro <u 3 



t n f - 



1! 

l/J 

0J 



HOJA DE SUST1TUCI0N (REGLA 26) 



WO 00/73584 



49 



PCT/ESOO/00188 



x 

Ck 



- IN - CM 



Ld 

G 



Ld 

a 



T - T 



Cd 

Q 



Cd 



to 

a 



- <M 



Q 



T3 £ 



en 



"i tl rj 



Ol (N H ^ 

ID CD T ri 

r- r- 

(N w w 

Q C 



CD 



r*i Ld 
Q 



O 



[d 

Q 



O 
U 
•rt 

« 

**0 





T 




m 




CO 








.n 


rj 


00 


o 


XT ^ 


CD 


o 




o 




o 




O 








o 


Id 


^ Ld 




Q 




a 






G 



O 



td 

a 



o 

V u 

4J -H 

■H U C 



- o 



^ [d 

Q 



H U H U 

Q Q 



Q 



0 

c 

4) 

Cn — 
td 













r- 




r- 


m 




n 






i—i 




rj 




o 




o 


CM 


o 


CO 


o 


















i — i 


Cd 


cm 


td 




CO 


rH 


Cd 




Q 




Q 




a 




Q 



Cd 

a 



r- 
o 



Cd 
Q 



W n [il 

a a 



U r-l tzl 

a a 



fj Cd 



[d 

Q 



> .5 



Cn 











en 


a) 
•o 




ret 


0 


dp 


0 


XI 


XJ 

C 


AT 




III 


id 


JJ 






c 

•H 


U 


CJ 




*d 

0) 






g- 






id 


e 




OJ 






a 






Pa 



5 



— cn 

> o 

Cd 



Li 



a; 
a 

a 0 



in o 
£ 



w 






' — * 






-a 


C 






CO 


T3 


fN 






•J 


— i 


cn 


QJ 


c 


> 


0 






CiJ 





E- 



03 


£ 


C 




f0 




rC 




iJ 








o 


OJ 








E 












5 



c 

o 





E 










C 






m 










o 


nj 




-a 










VD 


iJ 










OJ 








E- 


o 


ma 




Id 


o 





01 



HOJA DE SUSTITUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 

50 



PCT7ES00/00188 



x 
a. 



1 * 



o 

uo 



in 
o o 

in 

Q 



IT) 

la in 

n Ed 
Q 



Q 



pi td 



U3 



rO td 
Q 



■U O 

E -H 



a) a) 



o 

a u 

iJ -rl 

6 2 



o 
c 



1-1 



td 
Q 



Q 



T 



Q 



Q 



D 



a 



LTl 



rsi td 
Q 



td 
Q 



fl) 

O 
Pi 



0» 

a; 



rst W 
Q 



r-« 

a 



c , 



m Ci] 



E 



ra 



13 



CO 



J-> CD „ 

g in jj « 



3 



" *9 w £ o 





E 














c 


cn 




U 










r— ( 


LTl 




TJ 


ra 








JJ 


T 


ra 


T 




U3 






u 


CD 


ra 








H 




u 


ra 






c 


E 






w 


ra 

o 







to 











in 


"cr 






c: 




z 


n) 










r- 


ra 


-a 


f3 




~o 








ra 


CO 




u> 


jj 


fN 


U 


c 


ra 








f- 


-r-i 


u 


ra 












5 


ra 
6 







■2 5 



tn 
C 

o 

-J 



HOJA DE SUSTITUCION (REGLA 26) 



WO 00/73584 



o 
-o 
m 
i— i 

u 



c 

0 

u 
m 



0 



a 



in 
a; 



- «S U 

,^ at 
cn 

0) 

» * C 

— P 

C ^ ^ 

u is m 

o % g. 

2 u £ 

U t T3 

7! w <u 



3J ^ 2 



o 
a 

o 

T3 



CJ u 

s * s 

T3 

T3 TO 
£ E 

QJ T3 L) 

cn — 

x ^ - 

a - — 

— "c w 



PCT/ES00/00188 

51 



HOJA DE SUSTITUCION (REGLA 26) 



WO00/735S4 PCT/ESOO/00188 

52 

REIVINDICACIONES 



1. Squipc para desacidi f :cacicr. en masa, elimmacion 
de la acidez Libre y desmf estacion en materiales 
ceiulosicos formado per un autoclave (1) con control de 
presion y temperatura en cuyo interior se introducer, los 
materiales ceiulosicos a tratar, sucediendose una serie de 
procesos quimicos y fisicos que producen cambios quimicos 
v fisicos en el substrato de dichos materiales 
ceiulosicos; una bembona de disolvente (2; conectada al 
autoclave il;; una ceiula de carga (13) soore la que se 
situa la bombona de disolvente (2) y que sirve para 
programar la cantidad de disolvente en cada proceso; un 
deposito dosificador (S) de reactivo concentrado para 
mtroducir la cantidad adecuada de reactivo segun el peso 
del material a tratar, caracterizado por poseer un 
deposito £3) de recogida por gravedad de la disolucicn 
residual procedente del autoclave (1) para su recuperacicn 
posterior . 

2. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desmf estacion en materiales 
ceiulosicos segun la reivmdicacion I, caracterizado 
porcrue el deposito (3) de recogida de la disolucicn 
residual posee un sistema para su ref ngeracion (14; 
utilizado durante el vaciado del autoclave (1) . 



3. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desmf estacion en materiales 
ceiulosicos segun la reivmdicacion 1, caracterizado 
rcrcue la conexidn entre el autoclave ■. 1 ; y el deposito 
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(3) de recogida de disolucion residual se abre o se cierra 
mediante una valvula manual o automatica (NV5, VM6). 



^. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivmdicaciones 
anteriores, caracterizado porque el deposito (3) de 
recogida de la disolucion residual posee un sistema (14) 
de calentamiento del mismo que se utiliza para destilar 
el aisoivenre ccncenido en la disolucion residual. 



5. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caractenzado porque la bombona de disolvente 
(2) posee un sistema de ref rigeracion exterior. 

5. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 
celulosicos segun la reivindicacicn 5, caractenzado 
porque el sistema de ref rigeracion consiste en un grupo 
refrigerador formado por un compresor hermetico (C) , un 
condensador y una camisa ref rigeradora que envuelve la 
parte superior de la bombona de disolvente (2) . 

7. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiaies 
celulosicos segun cualquiera de las reivmdicaciones 
anteriores, caracteri zado porque la bombona de disolvente 
\2) posee un sistema (10) de calent amiento . 
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8. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
ceiulosicos segun la reivindicacion 4, caracterizado 
porque posee un mtercambiador de calor <63 que cpnniiza 
la ref rigeracidn de la bombona de disoivente (2) y 
aprovecha el calor generado para calentar el deposito (3) 
de recogida de la disolucion residual. 

9. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivmdicaciones 
anteriores, caracterizado porque el deposito de recogida 
de la disolucion residual posee una entrada para un 
producto iimpiador, en particular n-propanol anhidro, o 
aire . 

10. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun la reivindicacion 9, caracterizado 
porque el deposito (3) de recogida de la disolucion 
residual posee una valvula de evacuacion (VM7) para la 
suspension formada despues del proceso de destilacion. 

11. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivmdicaciones 
anteriores, caracterizado por poseer una bomba de vacio 
(B) conectada al autoclave (1) . 

12. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre v desinf estacion en materiales 
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ceiulosiccs segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caracteri zado por poseer una celula de carga 
(11} sobre la que se situa el depcsito dosificador (8) de 
reac::vo concen:rado. 

13. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celuiosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caracterizado por poseer un automata 
prcaramabie para contrciar les procesos del equipc de 
mane r a automatica. 

14. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celuiosicos segun la reivindicacion 13, caracterizado por 
poseer una pantalla tactil desde la que se seleccionan el 
tipo v los pasos del proceso segun la cantidad de material 
a tratar. 

15. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
ceiulosiccs segun la reivindicacion 14 , caracterizado por 
poseer una serie de valvulas neumaticas gobernadas por el 
vjtcmata y activadas mediant e la pantalla tactil unida al 
automata . 

16. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celuiosicos segun la reivindicacion 14, caracterizado por 
poseer una serie de eiectrovalvulas que abren o cierran el 
pasc en di fe rentes etapas del prcceso. 
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17. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caractrerizado por poseer una sene de valvuias 
manuaies reiacicnadas con el mantemmiento , la reposicion 
de liquidos o la entrada de reactivos y disolvente. 

18. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caracterizado por disponer una bombona de 
recarga [12) acoplada al siscema para recargar la bombona 
de disolvente (2) segun las perdidas que se hayan 
producido en el proceso. 

19. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinfest acion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
anteriores, caracterizado porque el autoclave (1) posee 
una tapa con junta de estanqueidad , un sensor de presion, 
una valvula de seguridad, un termopar de control de 
temperatura en el interior del autoclave (1), un sistema 
de medida de presion y de vacio, un sensor externo de 
control de temperatura y bandas caiefactoras en el 
exterior de la pared del autoclave (1). 

20. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacron 
de la acidez libre y desinf estacion en materiales 
celulosicos segun cualquiera de las reivindicaciones 
antenores, caracterizado por poseer como medidas de 
seauridad una valvula de seguridad en la parte superior de 
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la bombona de disoivente (2) y una valvula de segundad en 
la parte superior del depositc \2) de recogida de la 
disoiucion residual. 

S 21. Ecuipo para desacidif icacicn en rasa, elimmacion 

ae la acidez libre y desinfestacion en materiales 
celulosicos segun cuaiquiera de las reivmdicaciones 
anteriores, :aracterizado por poseer un filtro con 
mdicador de aDsorcion de humedad en el conducto de 
t() ronexion de la bombona de di solvent e (2) con el resto del 

sistema . 

22. Equipo para desacidif icacion en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 

15 celulosicos segun la reivmdicacion 6, caracterizado por 

poseer un sistema de desencarchado de para elimmar la 
escarcha que se forma en la camisa que recubre la bombona 
de disoivente (2) y que se forma en el proceso de 
lest i lacier. , consistence en un ventnadcr V} accionado 

2o ocr un meter -.X) v una resistencia de caiefaccidn (R) . 

23. Equipo para desacidif icacicn en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 
celulosicos segun la reivindicacicn 22, caracterizado por 

15 poseer una valvula en la citada camisa para la salida 

automatica de condensados . 

24. Equipo para desacidif icacicn en masa, elimmacion 
de la acidez libre y desinfestacion en materiales 

30 celulosicos segun cualquiera de las reivmdicaciones 

.-.ntericres , caracterizado porque el depositc de 
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dosif icacion (6) de reactivo concentrado se encuentra 
conectado con el autoclave (1) de modo que la cantidad 
del reactive concentrado adecuada pueda pasar directamente 
hacia el autoclave (1) donde posteriormente se aicanzara 
la concent racion final deseada por trasvase directo de 
disolvente desde la bcmbona de disolvente (2) a la camara 
livelier del autoclave (1) . 

25. Equipo para desacidif icacion en masa, eliminacion 
de la acidez libre y desinf estacion en matenales 
ceiulosiccs segun la reivmdicacicn 24, caracterizado 
corcue el autoclave (I) posee una entrada de disolvente 
v reactivo concentrado que se ccnecta alternat ivamente con 
el depesico dosif icador (8) de reactivo concentrado o con 
la bombona de disolvente (2) puro . 

26. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
eliminacion ae la acidez libre y desinf estacion de 
-atenales ceiulcsiccs con el equipe de las 
reivir.dica ciones anceriores, caracterizado per las 
siguientes etapas : 

- secado o deshidratacicn del material celulosico en 
la camara del autoclave; 

- dosificacion de un producto desacidif icante activo; 

- imoregnacion del material celulosico por ccntacto 
con una disoiucion del producto desacidif icante active en 
la camara del autoclave; 

- vaciado mediante trasvase por gravedad de la 
disoiucion residual desde el autoclave ai deposito de 
disoiucion residual; y 

- recuoerac ion ae disolvente por aestilacicn ae la 
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disolucicn residual con t ransf erencia del disolvente 
destiladc desde el deposito de disolucicn residual a la 
bombona de disolvente. 

27. Procedirr.iento para la desacidi f icacion en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun la re:vindicac:6n 26, 
caractenzado porque el crasvase de la disolucicn residual 
desde el autoclave al deposito de disolucicn residual se 
reaiiza no sole per gravedad smo tambien por enfriamiento 
del deposito de disolucion residual . 

28. Procedimient o para la desacidif icacidn en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 6 27, 
caracterizado porque la desecacion del material celulosico 
se efeccua mediante ciclos intermitent es de vacio y de 
entrada de aire caliente. 

29. Procedimientc para la desacidif icacidn en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivmdicacicn 23 „ 
caracterizado porque despues de la entrada de aire se 
calienta el mismo durante el tiempo necesario para que 
aicance una temperatura determmada de 50 °C como maximo, 
aumentando la pre s ion dentro del autoclave deb i do al 
aumer.ro de temperatura. 

30. Procedimiento para la desacidi r icacion en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivindicacion 28, 
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carac^enzado porque el ciclo de vacio se realiza mediante 
una b^rnca de vacio y un sensor de presicn hasta que se 
alcance un vacio de 30 a 40 milibares. 

} I . Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eiimmacicn de la acidez libre y desinf estacion de 
■r.aceriaies celulosicos segun la reivmdicacion 23, 
caracterizado porque el numero de ciclos de vacio y de 
entrada de aire es funcion de la masa de material 
celulcsico . 

32. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiaies celulosicos segun las reivindicaciones 28 a 31, 
caracterizado porque en un autoclave con un volumen de 
alrededor 80 litros, se realizan pref erentemente entre 10 
y 50 ciclos de vacio y de entrada de aire caliente de 
alrededor de 8 minutos para desecar una masa aproximada de 
20 a 6 :■ h:a de material ceiulosicc. 



23. Procedimiento para la desacidi f i cacion en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiaies celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 32, 
caracterizado porque la humedad del material ceiuiosico 
25 despues del desecado se encuentra entre 2 y 2,5%. 

34. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
elimmacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiaies celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 32, 
30 caracterizado porque el ultimo ciclo en una serie de 

ciclcs de desecado es un cicic ae vacio que de]a el 
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autoclave en situacion de vacio utilizado para forzar la 
entrada de reactivos durante la fase de dosificacion. 

35. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 34, 
caracterizado porque la etapa de dosif icacion se divide en 
una etapa de entrada del reactivo concentrado en una 
cantidad determmada desde el deposito de dosificacion (8) 
hacia la parte inferior del autoclave ha] a la accion de un 
vacio generado en el autoclave en el ultimo ciclo de 
secado de modo que el reactivo concentrado no alcance a 
tocar el material ceiulosico, y en una etapa de dilucion 
del reactivo concentrado hasta una concentracion 
det ermmada . 

36. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 35, 
caract eri zado porque el reactivo que se utiliza es el 
carbonato de di -n-propilato de magnesic diluido en HFC 227 
y una pequef.a cantidad de n-propanol . 

37. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 36, 
caract en zado porque la concentracion de reactivo en^el 
deposito de dosificacion (8) es pref erentemente de 50-70% 
en peso del reactivo puro . 

33. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
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el iminaci 5n de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 35 a 37, 
caracterizado porque la etapa de dilucion del reactive 
consiste en hacer pasar una cantidad determinada de 
disolvente de la bombona (2) de disolvente al autoclave. 

39. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacicn de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivmdicacion 38, 
caracterizado porque el trasvase de disolvente desde la 
bombona (2) de disolvente hacia el autoclave se realiza 
con la ayuda del calentamiento de dicha bombona mediante 
un sistema calefactor (10) . 

40. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacicn de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 35 a 39, 
caracterizado porque las cantidades de reactivo 
concentrado y de disolvente que se anaden al autoclave se 
deceminan en funcion de la concent racion final de 
reactivo deseada y se dosifican automat i camente mediante 
sendas ceiuias de carga sobre las que se encuentran 
situados los deposit os de reactivo concentrado y de 
disolvente respect ivamente . 

41. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacicn de la acidez libre y desinf estacion tie 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 35 a 40, 
raractenzado porque la concentracion en peso del reactivo 
pure aespues de la dosif icacion se encuentra entre 2,0% y 
4,5% segun el pH del material ceiuiosico a tratar. 
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42. Procedimiento para la desacidif icacicn en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf escacior. de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 41, 
caracterizado pcrque la etapa de impregnacion comienza una 
vez que se han anadido al autoclave los reactivos 
necesanos y dura hasta 3 horas segun el peso de material 
celulosicc . 

43. Procedimientc para la desacidif icacicn en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicacion.es 26 a 42, 
caracterizado porque la etapa de vaciado se realiza al 
completar la etapa de impregnacion y porque una vez que se 
ha hecho el trasvase de disolucion residual a su deposito 
se retira el material celulosico de la camara del 
autoclave . 

44. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicacicr.es 26 a 43, 
caracterizado pcrque el vaciado del -iutcclave se favorece 
ademas mediante el calentamiento del mismo. 

45. Procedimiento para la desacidi f i cacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivmdicaciones 26 a 44, 
caracterizado pcrque la recuperacion del aiscivente -se 
realiza por medio de la destiiacim de la disolucion 
residual evacuada del autoclave en la etapa de vaciado. 

45. Procedimiento para la desacidi f icacicn en masa, 
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eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivindicacior. 45, 
caracterizadc porque dicha destilacicn se realiza 
calentando el tanque de disolucion residual y haciendo 
pasar los vapores al deposito de disolvente (2) y 
refrigerando dicho deposito para recuperar el disolvente. 

47. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
ehmmacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 46, 
caracterizado porque el proceso de destilacicn se realiza 
simultaneamente con el proceso de desecado de una nueva 
partida de material celulosico. 

48. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 47, 
caracterizado por una etapa de limpieza del deposito de 
recogida de la disolucion residual que consiste en afiadir 
un productc iimpiador, en particular n-propanol, y hacer 
borbotear aire en dicho deposito para crear una suspension 
que puede ser evacuada abriendo una valvula de vaciado del 
deposi to . 

49. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 48, 
caracterizado porque despues de una serie de prccesos se 
comprueba la perdida de peso en el deposito de disolvente 
v se recarqa el rr.ismo si es necesario mediante una bombona 
exterior crue se conecta a dicho deposito en lugares 
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disenados para ello. 

50. Procedimiento para ia desacidif icacion en masa, 
eUziinacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 49, 
caracterizado porque mediante un proceso adicional se 
puede lograr la desinf estacion del material celulosico. 

51. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 50, 
caracterizado porque la etapa de desinf estacion es 
simultanea con las etapas de desecado o de impregnacion . 

52. Prccedimiento para la desacidi ficacicn en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 51, 
caracterizado porque la etapa de desinf estacion consiste 
en la creacion de vacio en el autoclave y la introduccion 
de nitrogenc, anhidrido carbcnico o KFC 227 de^ando el 
^iempo suficiente para ia eliminacion de msectos y larvas 
per carencia de oxigeno. 

53. Procedimiento para la desacidi f icacicn en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivmdicacion 52, 
caracterizado porque la desinf estacion dura entre 4 f 6 
horas y se utilizan gases a presiones de hasta 2 bares. 

54. Procedimiento para la desacidi f icacion en masa, 
eliminacion de la acidez libre y desmf estacion de 
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materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 53, 
caracterizado porque se realiza una etapa de control de 
resultados al final del proceso. 

5 55. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 

elimmacion de la acidez libre y desmf estacion de 
materiales celulosicos segun la reivmdicacion 53 
caracterizado porque el control de resultados consiste en 
la determinacion de la distribucion de magnesio en el 

10 material tratado antes y despues del tratamiento por medio 

de microscopia electromca de oarrido ( SEM) , y por 
identif icacion y determinacion cuantitativa mediante 
rastreo con microsonda electronica y determinacion del pH 
con electrodo piano en diferentes partes de las hojas 

15 mediante muestreo aleatorio. 

56. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
elimmacicn de la acidez libre y desinf estacion de 
materiales celulosicos segun las reivindicaciones 54 6 55, 

20 caracterizado porque se efectuan cortes t ransversales en 

el material celulosico para ver la distribucion de 
particuias de magnesio a io largo del corte. 

57. Procedimiento para la desacidif icacion en masa, 
25 elimmacion de la acidez libre y desinf estacion de 

materiales celulosicos segun las reivindicaciones 26 a 56, 
caracterizado porque el proceso se controla de mantra 
automatica por medio de un automata. 

30 58. Procedimiento de desecado con el equipo de las 

reivindicaciones 1 a 25, caracterizado porque la 
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desecacion del material celulosico se efectua mediante 
ciclcs intermitentes de vacio y de entrada de aire 
caliente . 

59. Procedimiento de desecado segun la reivindicacion 
58, caracterizado porque despues de la entrada de aire se 
calienta el mismo durante el tiempo necesario para que 
alcance una temperatura determinada de 50 °C como maximo, 
aumencando la presion dentrc del autoclave debido al 
aumento de temperatura. 

60. Procedimiento de desecado segun la reivindicacion 
58, caracterizado porque el ciclo de vacio se realiza 
mediante una bomba de vacio y un sensor de presion hasta 
que se alcance un vacio de 30 a 40 milibares. 

61. Procedimiento de desecado segun la reivindicacion 
58, caracterizado porque el numero de cicios de vacio y de 
entrada de aire es funcicn de ia masa de material 
celulosico . 

52 . !Jso del procedimiento y del equipc de las 
reivmdicaciones anteriores para el tratamiento de libros 
o cuaicuier otra ciase de publicacion sobre papel . 
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